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La recherche des doses optimaLes de fertil isants azotés qui 'doivent être apportés à des soLs
ayant déjà un certain potentieL aLimentaire en azote est devenue une nécessité, autant du point de vue
économique pour augmenter la production en supprimant .les dépenses non rentabLes, que du point de vue
écoLogique pour éviter les risques de déséqui Libre aL imentaire (par exerrple excès de nitrate dans les
Légumes) comme les risques de poLlution des nappes par les nitrates, préjudiciabLes à l'utilisation des
eaux de source ou des forages. ELLe correspond donc à des préoccupations économiques et écologiques.
Si les apports azotés sont indispensables à l'augmentation de la productivité et à
l'amélioration du rendement des cultures (Rex et aL., 1985), en pratique la satisfaction des besoins en
azote de la pLante s'effectue seuLement en fonction de l'azote minéral présent dans Le soL effectivement
disponibLe au cours de la croissance de la pLante sous formes essentielLement minérales d'azote nitrique
N-NO) (et ammoniacal N-NH4 pour certaines pLantes comme le riz) •
Mais pour satisfaire les besoins annueLs des cultures et programmer la fertilisation, il faut
prendre en compte les deux fractions azotées, minérale et organique potentiellement minéralisable
(Németh, 1985). La détermination de cette dernière fraction est un problème non résoLu (Catroux et
al.,1987) et l'estimation du compartiment "NO" (azote organique potentiellement minéral isable) et de sa
vitesse de minéralisation requiert un ajustement des cinétiques de minéralisation basé sur des
expériences d'incubation relativement longues.
Les évaluations de N-minéraLisable par des mesures chimiques ou physico-chimiques rapides
paraissent mieux correspondre à La demande immédiate des agricuLteurs.
Déterminations expérimentales et anaLytiques
Elles ont été réal isées d'une part par le suivi de la minéraL isation de l'azote dans des
conditions d'incubation contrôlées, d'autre part par des mesures instantanées d'extraction de L'azote
minéral et de l'azote organique qui est présumé facilement minéralisabLe:
1. Méthodes cinétiques par incubation
- Les méthodes de mesures de l'azote minéral isabLe (Nt) par incubation "in vitro", ont été mises au
point par Drouineau et Lefèvre, (1949) en France et par Stanford et Smith, (1972) aux U.S.A.
Cette dernière technique basée sur la lixiviation périodique de l'azote minéralisé permet d'estimer pour
un échantilLon de sol : NO (azote potentiellement minéraL isable) et sa constante de minéral isation K
seLon une cinétique de premier ordre en fonction du temps t:
- Parallèlement et sur le même échantillon du sol, nous avons suivi la c inét ique de la minéral isation
apparente (Fig. 1) en incubation in "vitro" (sans lixiviation) pendant 22 semaines selon une méthode
dérivée de celle de Drouineau et Lefèvre,(1949).
Cette méthode permet de mesurer l'azote minéral Ni = [N-minéralisé + N-préexistant (nO)]' C'est à dire
que N-minéralisabLe Nt est donc égal à Ni - "O.
2rlducfio~t\~ ·0
- W\i V\ • r(~t"'-. 1
( r~t...~t'aclÔ'~;oY\
cl'O..~ \~ sol)
Figure 1 schéma du cycle de l'azo e
32. Méthodes rapides par extraction
Deux méthodes d'extraction rapides ont été comparées:
- Mesures au terJ1)S initial sur le même échantillon: N-minéral et de N-organique hydrosoluble extraits
par K2S04' O.'M.
- Mesures au terJ1)S initial sur le même échantillon: N-minéral et de N-organique hydrosoluble extraits
par la méthode de l'électro-ultra-filtration (EUF).
But de ces méthodes
Ces approches doivent permettre de proposer des indices ou tests pour estimer rapidement le
stock d'azote utilisable à un instant t par la culture et le flux de l'azote utilisable au cours d'une
pér iode de terJl>s détermi née. La fi na lité es t d'apporter une fert i l isat ion adaptée tout au long des
périodes de croissance des plantes cultivées.
GENERALITES SUR LES SOLS ETUDIES
Description et localisation
Deux types de sol ont été soumis à l'ensemble des déterminations prévues. Un troisième type fait
seulement l'objet de l'extraction chimique et physico-chimique. Il s'agit dans l'ordre, des sols
suivants:
Sol alluvial calcaire: c'est un sol peu évolué formé sur alluvions récentes de la vallée du Lez
(commune de Lattes dans l'Hérault). Les systèmes culturaux les plus fréquents de la micro-région sont à
base de maraîchage et de vergers. La parcelle où le prélèvement a été effectué est un ancien terrain
maraîcher en jachère depuis 4 ans.
Sol colluvial légèrement acide: c'est un sol peu évolué d'apport colluvial, dérivé de matériaux
fersiallitiques rouges, situé dans le Gard (cOlllWne de Caissargues). La parcelle où a été réalisé le
prélèvement était labourée à 50 cm de profondeur pour plantation de pomme de terre au printemps 1990.
Cette culture succède à une culture de blé qui avait reçu 400 kg/ha d'engrais binaire (N = 0, P205 = 20,
K20 = 20), et qui a elle-même succédé à une culture de tournesol sur laquelle 600 kg/ha d'engrais
complet (N= 6, P20s = 15, K20 =30) ont été apportés.
Sol brun acide : c'est un sol brun sur liman des plateaux du Bassin Parisien (site de Grignon),
développé sous forêt de chêne. Ce sol dont les horizons supérieurs sont nettement plus acides, a été
retenu à titre de comparaison et en raison de sa grande extension dans le nord de la France.
Echantillonnage et pré-traitement
Les prélèvements d'échantillons de sol (alluvial et colluvial) ont été effectués sur une
profondeur de 0 • 50 cm, suivant la méthode conventionnel le : échant il lon compos i te prélevé à part i r
d'un ensemble de plusieurs échantillons élémentaîres (prélevés au carottier). Cet échantillon moyen a
été tamisé à 2 mm et réparti à l'aide d'un partiteur en trois lots. L'un a été séché à l'air, le
deuxième conservé au froid à 4°C et le troisième, qui était à l'état frais, a fait l'objet immédiatement
de différentes manipulations.
Le sol brun acide forestier a été prélevé dans l'horizon A1 (O-10cm), après avoir éliminé la
litière peu épaisse, puis séché à l'air au laboratoire des Sols du Centre ORSTOM de Bondy, avant notre
étude.
4Caractéristiques analytiques
Les résultats d'analyses de certaines caractéristiques physico-chimiques de ces sols sont
rapportées au tableau 1.
Tableau 1: caractéristiques analytiques des sols étudiés.
1
type caract. chimiques (*) 1 caract. physiques (*)
de 1 1 1 1 1 1 1. 1 1
sol pH Ical.lmatière org.IArg.IL.F.IL.G.IS.F.IS.G.1 pF jOensité
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1apparente 1
leaulKCq 1 NiC IC/NI 1 1 1 1 12,81 4,21 g/c~
1 1 1 % ,% ,% 1 1 % 1 % 1 % 1 % 1 % 1 % 1 % , 0-15cm
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
Il • sol 1 1 1 l , 1 1 1 1 1 1 1 1 1
IcolluvialI6,215,31 0,30,1 10,818 1 20 117,2135,316,6 119,7120 18,41 1,25
1neut re 1 1 1 1 1 1 l , 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
III. sol 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
'alluvial 18,417,81 56 ,0931°,717,5120,1129,6125,7121,11 2,2125 18,51 1,20
Icalcaire 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
III I. sol 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 brun 15,514,81 ° ,26712,619,7121,2120,2141,1110,71 1,11 1 1
1 acide 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
(*): cf. méthodes analytiques données en annexe 1.
5CHAPITRE 1
LES METHODES RAPIDES D'EXTRACTION DE L'AZOTE
1. EXTRACTION DE L'AZOTE PAR LES REACTIFS CHIMIQUES
1.1. Etudes bibliographiques
1.1.1. L'azote minéral (N-NH4 échangeable, N-NQ3,et N-NOzl
Extraction
Bremner et Keeney, (1966); Keeney et Nelson, (1982), considèrent la solution KCl, 2~ comme un
meilleur réactif pour extraire l'azote minéral du sol.
L'extraction par des sels à fortes concentrations et par des réactifs acides ou alcal ins de force
variable conduit à extraire une partie de l'azote ammoniacal NH4 fixé (c'est à dire NH4-non échangeable)
(Kars~i et Spar~s, 1987).
L'extraction par des sels neutres à faible molarité (0.1 ou 0.01~) est actuellement préférée (lab. Il)
aussi bien pour l'azote minéral nitrique que pour l'azote organique facilement minéralisable (Catroux et
al., 1987).
Tableau II: Caractéristiques de certaines méthodes d'extraction de N-minéral (ce sont aussi celles
utilisées pour extraire N-org. facilement minéralisable).
1
1 méthode référence 1
1 1 1
1 réactif 1 roc 1 ten.,s 1
1 1 1 1
1- eau chaude 1100 11 h J. Levens, (1959); Keeney 1
1 1 1 et Bremner (1966) 1
I-eau chaude + 1100 11 h Keeney et Bremner, (1966); 1
1 K2S04 10% 1 1 Verstraeten et al., (1970a)/
I-NaHC~ O. 1~ 120 115 l1l"I Fox et Pie~iele~. (1978) 1
l-caCl2 0.01~ 1121 116 h Stanford et DeMar, (1969); 1
1 1auto-\ Smith et Stanford, (1976) 1
1 Iclavel 1
I-Caso4 0.111 125 130 l1l"I Norman et Stus~i, (1981 ) /
I-CaCl2 0.0111 120 115 l1l"I Jen~inson, (1968) 1
laprés fumigationl 1 1
1 1
Nous avons utilisé KCl, 2~ pour extraire NH4 échangeable et K2S04' 0.1~ pour extraire N-ND2' N-
N03 et N-organique extractible.
6Dosage de l'azote minéral
Les techniques de dosage de l'azote minéral sont nombreuses: distillation de l'azote ammoniacal
en mi lieu alcal in par entraînement à la vapeur et dosage NH3 par titrimétrie, par colorimétrie (N02'
NÛJ) (Tab. Ill), et par électrode spécifique NH4, et NÛJ.
Tableau Ill: Méthodes par distillation et colorimétrie pour doser l'azote minéral.
1
1 méthode 1 forme 1 référence
1 Idéterm·1
1 1 1
11. par distillation de NH3 de l'extrait 1
1 à la vapeur puis titrimètrie: 1
I-avec MgO NH4 1Bremner et
I-avec MgO puis l'acide sulfamique pour NÛJ 1Keeney, (1966)
Ichasser N02 +réduction par mélange ISilvia et
IDevarda pour réduire NÛJ en NH4- 1Bremner, (1966)
I-avec l'acide sulfamique + mélange NH4 1
IDevarda + MgO +NÛJ 1
I-avec MgO puis mélange Devarda NÛJ 1
1 +NOz 1
I-avec mélange Devarda + MgO NH4 1
1 +N~ 1
1 +NOz 1
12. dosage par colorimétrie: 1
1- la méthode au bleu d'indophénol: NH4 1Keeney, (1982)
labsorption dans la lumière visible à 1
\636nm par l'extrait 1
1- spectrophotométrie: par différence de NÛJ INorman et 1
1l'absorption dans UV à 21Dnm avant et IStusld, (1981) ;j
laprès la réduction de N~ par l'alliage INorman et al, 1
Ide Raney 1(1985) 1
1- spectrophotométrie: par différence de NOz 1 1
1l'absorption dans UV à 210nm par l'ex- 1 1
Itrait de sol contenant N03+N02 et NÛJ. 1 1
1
Nous avons retenu dans notre étude le dosage par la deuxième méthode ci-dessus.
1.1.2. L'azote organique
Détermination
L'azote organique constitue plus de 90% de N-total des couches cultivées de la plupart de sols
(Stevenson, 1982; Autres).
Dans la méthode de Kjeldah l uti li sée pour déterminer l'azote total, N-organi que de l' échant i llon se
transforme en NH4 par digestion avec H2S04 concentré. A la solution de digestion on ajoute K2S04 pour
augmenter sa température et CUS04 + Se pour accélérer l'oxydation de la matière organique:
méthode de
N-tot. = N-org. + N-NH4 + N-N~ ----------------> N-NH4 + N-N~
"jeldahl
Il est nécessaire de réduire N~ en NH3 par le fer.
L'azote-NH4 peut aussi être dosé par l'une des techniques citées au paragraphe précédent. Par différence
avec N-NH4 d'origine non organique, on obtient la teneur du sol en azote organique.
7Fractionnement
N-organique se répartit en fractions azotées qui peuvent être séparées en fonction de Leurs
caractéristiques physico-chimiques • Par hydrolyse acide (HCl 6~), Bremner, (1965) a séparé N-org. en
des fractions: hydrolysable distillable (hd) ou non distillable (hnd) et non hydrolysabLe (nh) suivant
le schéma ci-dessous:
Schéma 1 : Fractions d'azote organique obtenues par la méthode de Bremner, (1965).
1 1
H ~ 30-45% N-acides aminés non distillable (hn
y 1 d)
D ~ 20-35% N-NH4 dégagé de composés org. dis-
R fractions 1 tillable (hd)
o 1 5-10% N-amino-sucres (hd)
L hydroLysabLesl
y ~ 10-20% N-de nature inconnue
S 1
E ~ des quantités traces de petites moLécuLes
1 azotées et des acides nucléiques
p
a non hydrolysabLe. ri----------------------------------~
r 120-35% humine et certains acides humiques
HCl I(nh), déterminés par différence entre
16~ IN-org.tot. et la somme de N-hydroLysabLe.
1
-Une certaine quantité de L'azote ammoniacaL non échangeabLe (NH4 fixé) peut être libérée par
L'hydrolyse acide et donc incLue dans La mesure de L'azote d'origine organique de La fraction (hd). Ce
phénomène s'accentue quand NH4(fixé) se trouve en des quantités relativement importantes et N-org.en
faibLe quantité par exempLe dans Les horizons B et C de sols à argiles 2:1 (Meints et Peterson, 1978).
-Bien que ces formes azotées se rencontrent dans tous Les sols, Leurs pourcentages reLatifs sont
différents suivant les types de soL, Les conditions de L'environnement, La culture et L'apport
d'amendement organique au soL (Stevenson, 1982). Sous L'effet de culture continue, Ivarson et Schnitzer,
(1979) ont signaLé que toutes Les formes azotées des soLs cuLtivés, y compris les fractions insoLubLes,
sont bi odégradables, et iL ne parai t pas exi ster une correspondance préci se entre L' azote de ces
différentes fractions et L'azote organique faciLement minéraLisabLe.
-Par contre, dans Les soLs caLcaires les matières organiques peuvent être protégées de La biodégradation
par des processus d' insolubiL isation et de stabiL isation (Juste et aL., 1975) et par des gaines de
caLcite (MuLLer Vedy, 1978; CaLLot et aL., 1980) •
En résumé, ces fractionnements des composés azotés par hydroLyse acide ne répondent pas à La
question en suspens: quelles sont les formes organiques de L'azote du soL qui correspondent à L'azote
faciLement minéraLisabLe ?
1.1.3. L'azote organique faciLement minéralisabLe
Déf ini ti on
N-organique extractibLe est défini comme La quantité d'azote soLubiLisée par des réactifs censés
évaLuer Les formes d'azote reLativement mobiLes dans La soLution du soL et qui peuvent être faciLement
minéraLisées par La microfLore du sol.
8Extraction
De nombreuses méthodes ont été utilisées (tab. Il) pour extraire l'azote de ce compartiment.
La quantité d'azote organique extractible (supposée facilement minéralisable) doit être au moins
proportionnelle à la quantité d'azote utilisée par la plante cultivée au cours de la période de
développement de la végétation.
Inconvénients
- Problème de choix du réactif d'extraction
Le choix du réactif dépend en fait de la connaissance des formes de l'azote organique minéralisable .
Mais dans les analyses de routine il n'est pas possible d'identifier ces formes. Il est donc difficiLe
de trouver un réactif spécifique pour cette extraction (Juma et Paul, 1984).
- Surestimation de l'azote minéralisable
La quantité d'azote organique extractible est souvent éLevée par rapport à celle minéral isée par La
microflore en incubation ou au chall'Jl • Cette surestimation est due à l'entrainement par les réactifs
d'extraction d'une certaine quantité de l'azote de l'humine (qui est relativement inerte ou protégée vis
à vis de l'activité microbienne).
Détermination
L'azote organique extractible par des réactifs chimiques ou par électro·uL tra-fi l tration "EUF"
(cf.§ 2) peut être dosé par digestion selon la méthode de I(jeldahl (§ 1.1.2.). Cette pratique est,
toutefoi s, labori euse, longue et peu préci se car elle n'est pas proporti onnelle pour les fai bLes
quantités de l'azote organique dans les extraits du sol.
I(UTSCHALISSBERG et BRILLINGER (1980), suggèrent d'utiliser une méthode dans laqueLle N.org.-extrait ne
serait pas réduit en NH3 mais oxydé en NCJ par une combinaison de photooxydation sous radiation uLtra-
violete (ARMSTRONG, 1966) et oxydation par le persuLfate.
Dans cette méthode de digestion oxydative les c~sés organiques dans les extraits-1(2S04 ou Electro-
Ultra-Filtration (EUF) sont oxydés en azote nitrique N-NCJ.
Les fractions azotées minéraLes qui sont préexistantes dans ces extraits sous forme de N-N02' N-N03 et
N-NH4 sont aussi oxydées et dosées en mème temps que la fraction organique. Elles peuvent, toutefois,
être mesurées avant la digestion oxydative et déduites des teneurs en N-total mesuré après digestion:
N-organique = N-total . N-minéral.
91.2. METHODOLOGIE UTILISEE
1.2.1. Extraction de N-NH4 échangeable par KCl. 2M
L'azote ammoniacal (NH4 échangeable) du sol est extrait par une solution de KCl, 2~, le rapport
extractant/sol est de 5/1. Le mélange extractant-sol est agité mécaniquement durant une heure,
centrifugé à 2.500 tours/minute pendant environ 15 minutes, puis filtré sur papier ~hatman n° 42.
1.2.2. Dosage de N-NH4 par colorimétrie au bleu d'indophénol
L'ammonium extrait du sol par KCl, 2M ou par EUF est dosé colorimétriquement par la réaction de
Berthelot qui suit la Loi de Beer-Lant>ert. Nous avons ut il isé le protocole ut il isé par Keeney D.R. et
Nelson D.~., 1982) : on mesure la réaction de NH4 avec le bleu d'indophénol, c'est à dire que le phénol
réagi t avec NH4 en présence d'un agent oxydant tel que l'hypoch lori te de sodium (NaOCl) et forme un
complexe coloré en milieu alcalin. L'addition de nitroprussiate de sodium (Na2(Fe(CN)5NO) 2H20) catalyse
la réaction et accroit 10 fois la sensibilité de la méthode. On utilise EDTA pour complexer les cations
di et tri-valents (Mg, Fc, Al, ••• ) présents dans l'extrait qui peuvent interférer sur le complexe NHr
phénol.
Remarques: dans un second temps de notre travail, nous avons tenu compte des modifications suivantes
- plutôt que le phénol, on a utilisé le salicylate de sodium (HOC6H4COONa).
- l'hypochlorite de sodium (eau de javel) est remplacé par le dichloroisocyanurate de sodium.
- EDTA est remplacé par le mélange EDTA-tartrate de sodium et potassium KOOC(CHOH)2 COONa, 4H20).
La sensibilité maximum de la mesure colorimétrique est obtenue dans un pH compris entre 10 et 13, à 636
M et avec une cuve de 1 cm de trajet lumineux.
On détermine la concentration en N-NH4 de l'échantillon par rapport à une courbe d'ajustement
obtenue avec une gamme étalon de 0 à 10 mg de N-NH4/l.
La concentration en N-NH4 des extraits KCl, 2~ ou EUF de deux sols (colluvial et alluvial)
étudiés ont été si basse que les mesures n'ont pas permis de doser cette forme d'azote minéral dans ces
sols méditerrannéens. Il n'en est pas de méme pour le sol brun acide forestier de Grignon.
1.2.3. Extraction de N-N02. N-NQ3 et N-organigue par K2~~
L'azote nitrique et organique extractible du sol sont extraits par une solution de K2S04' 0,1M,
le rapport extractant/sol est de 311. Le mélange extractant-sol est agité mécaniquement durant 30
minutes, centrifugé à 2.500 tours/minute pendant environ 15 minutes, puis filtré sur papier ~athman n°
42.
1.2.4. Dosage de N-NQz et N-NQ3
Dans un contexte de comparaison méthodologique et dans un premier temps de notre travail, nous
avons examiné deux possibilités de dosages
1.2.4.1. Par colorimétrie
Le dosage des nitrates séparés par dialyse des matières organiques extraites du sol, est réalisé
à l'auto-analyseur Technicon par réduction en nitrites N02 par une solution alcaline de sulfate
d'hydrazine (H2NNH2' H2S04) en présence de cuivre comme catalyseur.
Le dosage de N02 s'effectue par la réaction colorée avec le N-1 naphtylethylène-diamine-dihydro-
chlorohydrate. La couleur rose est mesurée par colorimétrie à 525 M.
On détermine la concentration en N03 de l'échantillon par rapport à une courbe étalon de nitrate
de potassium.
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La densité optique des solutions étalons est une fonction linéaire pour des concentrations de 0 à 10 mg
de N-N03/l. Cette méthode a également été retenue pour doser les nitrates extraits par K2S04' 0,1M, par
EUF ou par CaCl 2 0,01M selon la méthode de STANFORD et SMITH, 1972.
1.2.4.2. Par spectrophotométrie dans l'ULtra-Violet
D'après NORMAN R.J., 19S5 : la mesure des nitrates extraits du soL peut être réaL isée, par
absorption de la LLlllière dans L'Ultra-Violet à 210 rrD. On retranche l'absorption par l'extrait après
réduction des nitrates et nitrites par L'alLiage au NickeL de Raney, en miLieu acide.
La présence des nitrites est estimée par L'absorption des U.V. avant et après éLimination des
nitrites par L'acide suLfanique (H2NS03H). Cette méthode a été retenue pour doser les nitrates extraits
par K2S04' 0,1M après incubation selon une méthode dérivée de celle de DROUINEAU et LEFEVRE, 1949 (cf
chap.2. §.2.1.
1.2.4.3. Comparaison méthodologique pour le dosage de l'azote nitrique
Les nitrates extraits par K2S04' 0,1M de nos sols (coLluvial et alluvial) incubés et sacrifiés
pour analyse après différents temps d'incubation selon Le principe de la méthode de DROUINEAU &LEFEVRE,
1949, ont été dosés par spectrophotométri e dans l'U. V. et par coLorimétri e dans le vi si bLe après
réduction en nitrites par Le suLfate d'hydrazine à température constante (2S·C). Les nitrates extraits
du soL caLcaire alluviaL sans ou avec apports azotés (amendements et/ou engrais) ont été également dosés
par Les deux méthodes citées ci-dessus.
La corréLation entre les deux méthodes pour le dosage des nitrates présentée dans la figure 2
est forte (R' =0,93**). L'équation de la régression linéaire (Y =O,S9X + 0,5) indique que les nitrates
dosés par spectrophotométrie dans l'U.V. ne sont pas totalement trouvés par le dosage colorimétrique.
S % de N03 dosés par spectrophotométrie dans l'U.V. n'est pas détecté en colorimétrie (y = 0,92 X). Il
est probabLe que la réduction de N03 en NOz par le suLfate d'hydrazine (voir § 1.2.4.1) n'est pas
complète. Ceci peut être un défaut de la méthode colorimétrique. Dans le même contexte, certains
laboratoires de l'INRA utilisent une colonne de Cd-Ni qui semble réduire d'une manière plus complète les
nitrates N03 en nitrites NOz.
En général, la détermination de N-N0:3 dans les extraits K2S04, 0,1M, dans Les extraits CaCl2,
0,01M et EUF soi t par coLorimétrie ou par spectrophotométri e dans l'U. V. ne pose aucun problème.
Toutefois, elle est plus rapide et automatique à l'auto-analyseur par colorimétrie que par
spectrophotométrie.
1.2.5. Dosage de l'azote organique extractible
1.2.5.1. Par colorimétrie après oxydation à l'auto-analyseur
Dans la méthode publ iée par BRAN et LUBBE - Technicon Industrie Systeme Norhochst Str. 62.6242
Kronberg : Les solutions contenant de L'azote organique et minéraL (N02, N0:3 et NH4) extraits du sol par
K2S04' O,1M ou par L'eau (extrait EUF) sont diluées par une solution de Tetraborate de sodium Na2B407'
10H20 qui évite la formation de précipité de métaux aLcalins en miLieu basique.
L'oxydation en azote nitrique (N0:3) de l'azote total par le persulfate de sodium (Na2S20S) en
milieu alcalin est catalysée par les Ultra-Violets dans l'U.V.-digesteur. Les nitrates sont dilués dans
un tampon phosphate et réduits en nitrites (N02) par le sulfate d'hydrazine en présence de traces de
cuivre.
Les nitrites forment, en mi lieu acide, un composé coloré "diazo" avec le N-1 naphtylétylène-diamine-
dihydro-chlorohydrate. La couleur rose est mesurée par colorimétrie à 520 rrD.
On détermine donc La concentration en N-total des extraits, qui est oxydable par le persulfate de sodium
sous U.V., par rapport à une courbe étalon de nitrate, de sulfate d'ammoniaque ou d'EDTA.
Pour évaluer l'azote organique contenu dans la soLution, on retranche L'azote minéral (N02' N03 et NH4
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Figure 2: Relation entre les nitrates exraits par K2S04' 0,1t! et dosés par colorimétrie et par.
spectrophotométrie- (U.V.). Chaque point représente la moyenne de 3 répétitions, qui est exprimée en mg
N-IiI~ 1 l.
12
1.2.5.2. Par spectrophotométrie (U.V) après longue oxydation par le persulfate à l'étuve
Cette technique consiste à oxyder en NO 3les composés organiques des extraits K2S04 ou EUF, par
le persulfate de sodium en milieu alcalin à l'étuve à 60·C pendant 3 jours (Chaussod et al., 1988). Les
fractions azotées (N~ préexistant et N~ oxydé de NH4) sont aussi obtenues en même temps que les N~
d'origine organique, les mesures de N~ ont été faites selon la méthode exposée au paragraphe 1.2.4.2.
1.3. CALCULS ET ANALYSES STATISTIQUES
la teneur en azote de nos échantillons expérimentaux est calculée à partir de 3 ou 4 répétitions
au niveau de l'extraction et de 6 à 8 répétitions au niveau du dosage.
les résultats sont exprimés en mg d'azote/kg de sol séché à l'étuve à 10S·C ou partie par
millÎ on (ppm).
La signification des différences des moyennes entre les résultats obtenus suite à différents
pré-traitements des échantillons est examinée selon la distribution de Student avec un coefficient de
sécurité de 95 % et de 99 %.
Le test de Snedecor Fisher est appliqué à l'analyse de variance des régressions pour tester le
degré de signification des coefficients de détermination (RI).
1.4. RESULTATS ET INTERPRETATIONS
Les résultats d'extraction de N~ et N-organique extractible par K2S04, O,'M en fonction du type
de sol et de pré-traitements auxquels sont soumis les échantillons de sols sont rapportés dans le
tableau IV. Les mesures de NH4 échangeable extractible par KCl, 2M sont également résumées, mais les
sols colluvial et alluvial méditerranéens ne contiennent pratiquement pas de NH4 extractible par ce
dernier réactif. Dans un objectif de comparaison entre les deux réactifs d'extraction, le dosage de NH4
dans l'extrait K2S04, O,1M a aussi été effectué.
1.4.1. La reproductibilité de l'extraction par K2~~
la reproductibilité des quantités d'azote extraites est exprlmee au moyen de l'écart-type. Mais
ce dernier est un indice absolu qui varie en général en fonction de la moyenne. Par conséquent, le
coefficient de variation (CV %) est calculé pour mieux c~rer le reproductibi lité de plusieures
analyses.
les déviations en pourcent par rapport à la moyenne des répétitions (CV) peuvent être classées
en fonction de leur grandeur selon les normes suivantes (SIMAN G., 1982):
CV % Reproductibilité
0 5 bonne
5,1 - 10 assez bonne
10,1 - 20 faible
> 20 mauvaise
La variabilité des quantités d'azote extraites pour toutes les analyses est allée de 0,4 à 13 %
(lab. IV).
A part deux observations dont les CV sont assez bons, la reproductibi lité de toutes les analyses est
bonne. La faible reproductibilité pour ces deux observations peut S'expliquer par la teneur en azote des
extraits: la faible concentration en azote nitrique dans les extraits du sol brun acide (1,08 ppm) et de
N-organique extrait de sol colluvial conservé en chambre froide (2,06 ppm) influence légèrement et
négativement la reproductibilité de la méthode.
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Tableau IV: Indice de reproductibilité des quantités d'azote extractible (ex.) par K2S04' 0,1M.
·X représente la moyenne de 3 répétitions. Sx et cv sont respectivement l'écart type et le coefficient de
variation.
1 1 1 Il 1
Itype Iprétraite-IN-NÛJ·ex-K2S04(1)IIN.org.ex.-K2S041
Ide 1ment 1 1 1 Il 1 1 1
Isol 1 1 X 1 Sx Icv Il X 1 Sx Icv 1
1 1 Ippml 1% Ilppml 1% 1
1 1 1 1 1 Il 1 1 1
Isol Il.frais 18,671°,1211,4 Il 1· 1 1
1co IIu- 1 1 1 1 Il 1 1 1
Ivial à III.sèché 110,191°,212 113,56 1°,0711.9 1
1pH(2)= 1à l'ai r 1 ** 1 1 Il ** 1 1 1
1 6,2 1( 50 jours) 1 1 1 Il 1 1 1
1 1 1 1 1 Il 1 1 1
1 1111.conse-111,63IO,3112,7 11 2,06 1°,1 718 1
1 1rvé à 4·C 1 ** 1 1 Il 1 1 1
1 1(50 jours) 1 1 1 Il 1 1 1
1 1 1 1 1 Il 1 1 1
Isol IIV.frais 116,231°,2311,4 Il 1 1 1
lalluvial! 1 1 1 \1 1 1 1
là IV.sèché à 115,031°,061°,4 16,24 11,0911,8 1
1pH = 1 l'ai r 1 ** 1 liNS 1 1 1
1 8,4 1(50 jours) 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 IVI.conser-114,24IO,2812 14,78 1°,261 5,4 1
1 /vé à 4·C 1 ** 1 1 1 1 1 1
1 1(50 jours) 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
Isol brunlVII.sèché 11,08 1°,14113 129,2711,1113,8 1
lacide à 1 à l'air IN- NH 41 1 1 1 1 1
1pH= 5,5 1 124(3) 11,°114,2 1 1 1 1
1 1 131 (4) 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
(1): les sols colluvial et alluvial ne contiennent que des quantités traces de N-NH4 extractible par
ICCl, 2M.
(2): pHeau•
(3): N-NH4 extrait par K2S04, 0,1~.
(4): N-NH4 extrait par KCl, 2~.
NS: différence non significative (par rapport au sol frais pour N-NÛJ et au sol conservé
à 4·C pour N-org.ex.).
*: différence significative à 95% de probabilité (par rapport au sol frais pour N-NÛJ et au sol
conservé pour N-org.ex.).
**: différence significative à 99% de probabilité (par rapport au sol frais pour N-NÛJ et au sol
conservé pour N-org.ex.).
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1.4.2. L'influence des pré-traitements sur la teneur en azote nitrique N-NQ3 extraits par K2~~
Le séchage à l'air et la conservation à l'état frais à 4·C des échantillons de sol, influencent
significativement et différemment les teneurs en azote nitrique dosées. On observe en premier lieu que
la teneur initiale en N-N03 du sol colluvial neutre (8,67 ppm) est deux fois plus faible que celle du
sol alluvial calcaire (16,23 ppm) (Fig. 3.a), bien que les deux sols aient des teneurs en N-totaL
analogues:
- Pour le sol colluvial neutre, le niveau de N-N03 augmente significativement sous l'effet du séchage
(17,5 %) et encore pLus (34 %) sous l'effet de conservation par le froid. Ce qui indique que dans ce sol
la nitrification se poursuit aux faibles humidités ainsi qu'aux faibles températures Légèrement
positives,
- Par contre, le niveau de N-N03 du sol alluvial calcaire diminue sous L'effet du séchage (- 7,4 %) et
encore un peu plus (- 12 %) sous l'effet de conservation par le froid.
Cette contradiction entre le comportement de deux sols - coLluvial Légèrement acide et alluvial
calcaire - ne peut s'expliquer totalement compte tenu du grand nombre de paramètres qui entrent en jeu
(niveau initial en azote nitrique, minéralisation de l'azote organique en cours de la conservation des
échantillons, quantité de substances organiques énergétiques favorisant la dénitrification, importance
de la biomasse microbienne de sol, etc).
Cas de sol colluvial neutre:
- teneur initiale en N-N03 du sol colluvial neutre est relativement faible (8,67 ppm),
- la matière organique doit contenir de l'azote faci lement minéral isable (en particul ier des cadavres
microbiens tués par le séchage), qui peuvent se minéraliser et rapidement se nitrifier bien que
l'humidité du sol sèché à l'air soit faible.
- Le sol conservé par le froid garde toujours son humidité initiale (12,7 %),
- des substances énergétiques provenant de la matière organique fraîche (sol cultivé) doivent étre
facilement disponibles, et les germes nitrîficateurs de ce sol restent actifs malgré la faible
température.
La nitrification apparente peut être alors plus marquée que dans le cas du séchage.
On peut donc conclure que dans ces conditions la conservation à basse température n'arrête pas
totalement toute activité microbienne. Ceci est en opposition avec les observations signalées par
HAYOUOON, 1971 BARTLETT & JAMES, 1980 sur ce sujet; mais, confirme les observations sur la
nitrification réalisées au Canada et aux U.S.A. après le dégel printanier.
Cas de sol alluvial calcaire:
La diminution des teneurs en N-nitrique suite au séchage et à la conservation à 4°C de ce sol
frais peuvent être dûes:
- à la forte concentration initiale en N-N03 (16,23 ppm) qui peut bloquer la poursuite de la
nitrification dans le cas de séchage de l'échantillon de sol, ou provoquer soit la dénitrification soit
la réorganisation plutôt que la minéralisation dans le cas de conservation par le froid.
- à la faible humidité du sol séché à l'air, qui peut limiter l'activité microbienne, malgré la
disponibilité de l'azote organique facilement minéralisable (biomasse microbienne tuée par séchage).
La qual ité de la matière organique du sol joue probablement un rôle prépondérant sur la
diminution de la teneur en N03: l'absence de la matière organique fraîche (sol jachère nue depuis 4 ans)
et la protection de la matière organique ancienne par des gangues de calcaire (STEVENSON, 1982), rendent
diffici les la l ibératîon des substances énergétiques (polysaccharides) pour les microrganismes. Par
conséquent, à la suite de ces prétraitements la réorganisation brute de l'azote l'emporte sur la
minéralisation brute et sur la nitrification surtout en présence des quantités importantes de N03.
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Figure 3 : Influence des pré-traitements (séchage à l'air et conservation à 4·C) de l'échantillon de sol




































1.4.3. L'infLuence des pré-traitements sur N-organigue extratibLe par K2~~
Les quantités de N-organique extraites de nos échantilLons frais n'ont pu être déterminées en
raison de probLèmes techniques de dosage au début de nos expériences. Nous ne pouvons que comparer N-
organique extrait du soL sèché à L'air avec ceLui extrait du même soL conservé en chambre froide et à
son état d'humidité initiaLe (Fig. 3.b).
Le niveau de N-organique extractibLe du soL coLLuvial neutre sèché à L'air est significativement
supérieur (73 %) à celui extrait du même sol conservé frais à 4·C (tab. IV). Le même phénomène est
observé pour Le sol aLLuvial calcaire mais la différence n'est pas significative (30 X).
Si gnalons que, Brenner et Keeney (1966) ont trouvé que le séchage à l'ai r des sols a pour
résultat une augmentation significative du niveau de N.-organique extrait par des solutions chimiques
di luées coorne l' hydroxyde de bar ium, l 'ac ide su l fur ique, permanganate de potass i un et hydroxyde de
sodium.
Il est difficile d'interpréter ces résultats d'autant que l'on ne connait pas la composition de
l'azote organique extractible des échantillons au moment du prélèvement. Néanmoins, l'intensité de la
nitrification dans ces deux sols entraine certaines différences:
la forte augmentation de l'azote organique extractible par K2S04, 0, 1~ observée dans les deux sols à la
suite du séchage à l'air doit correspondre à l'effet "biocidaL" de la dessication sur une partie de la
microflore de ces sols. Toutefois, la décomposition de la biomasse microbienne tuée n'est pas totale
d'où la libération d'azote organique extractible. Tandis que, les processus d'ammonification et de
nitrification s'arrêtent aussi assez rapidement et ne peuvent augmenter que faiblement le taux de
nitrate dans le sol alluvial calcaire, et pas du tout dans le cas du sol colluvial neutre.
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2. EXTRACTION DE L'AZOTE PAR LA METHODE DE L'ELECTRO-ULTRA-FILTRATION (EUF)
2.1. Principe
La méthode de l'électro-ul tra-fil tration associe l'ul trafil tration et l'électrodialyse, à différentes
températures et avec des différences de potentiel variées. C'est la méthode adaptée depuis un peu plus
d'une dizaine d'année par Németh (1985), qui consiste à extraire:
EUF-NO:s et EUF-NH4 (0-35 minutes à 20'C et 200V), qui correspondent à l'azote minéral effectivement
disponible.
EUF-N-org. soluble (35-40mn à 80'C et 400V), qui caractérise l'azote organique qui sera libéré et
minéralisé pendant la période de croissance de la végétation.
2.2. Hode opératoire
L'échanti llon de sol (5g) est placé dans le COll1l8rtiment central, en suspension dans l'eau et
agité automatiqument pendant toute l'extraction. La température de la cellule centrale est contrôlée et
programmée électriquement. Des disques filtres séparent la cellule centrale des deux cellules latérales.
Des électrodes en f il de platine sont placées dans les cellules latéra les di rectement en contact avec
les disques filtres. La séparation des éléments de charges opposés s'effectue en appliquant directement
un courant électrique continu. La filtration de la solution contenant les ions est facilitée par
application d'un vide partiel dans les compartiments latéraux. Les variations de courant, de température
et de temps d'extraction permettent de séparer et de collecter les diverses fractions azotées.
L'extraction dure 35 - 40 minutes. Le dispositif d'alimentation en eau distillée de l'appareil permet le
rinçage des électrodes (Figure 4).
Remarques
- L'appareil uti l isé est de type "VOGEL" (photo 1. Annexe.3>.
- En raison des faibles teneurs en azote total des deux sols méditerranéens, la prise d'échantillon a
été doublée (10g de sol).
2.3. Avantages et inconvénients
Avantages
- L'extraction des fractions azotées par EUF est rapide et facile.
- EII e présente auss i l'avantage que les condi t ions de l' extract ion ne modi fient pas fondamenta Lement
les paramètres chimiques de l'échantillon de sol (pH, potentiel rédox et formation de complexes).
- Cette méthodologie peut donner une idée sur la cinétique de solubil isation et de la mobilité de
l'azote du so l.
- Cette technique offre la possibi lité d'amél iorer les tests d'extraction de routine en modifiant la
température, le voltage et la durée d'extraction.
Inconvénients
- Le taux de migration des éléments chargés (éléments nutritifs, composés organiques ... ) dans la
suspension de sol peut être réduit par les forces de frottement entre ces éléments et les particules de
sol.
- L'accumulation d'argiles chargées négativement sur la membrane filtrante anodique rend de plus en plus
difficile la séparation des ions selon leurs charges électriques de telle sorte que le transfert de N03
vers l'anode se ralentit. Alors qu'à travers le filtre cathodique l'eau passe encore librement par
ultrafiltration et peut transporter des ions NO:s et à plus forte raison des composés azotés non chargés.
Par conséquent la détermination quantitative de NO:s, NH4 et N-org. devra être effectuée sur le mélange
de deux filtrats (Németh et al., 1979).
- Certains acides aminés libres se transforment en NH4 pendant l'extraction (électrolyse). Certains même
se volatil isent à la cathode sous forme de NH3 (Németh et al,. 1988). Cette perte condu; t à une sous·
estimation de N-organique-EUF (Hengel, 1985). Schon (1982), introduit une solution de HCl 1!! à la















Fr:Jction anode rr:JCtioll cathode
Figure 4 :Schéma de L'appareiL de L'éLectro-uLtra-fiLtration (EUF).
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2.4. RésuLtats et interprétations
L'extraction de l'azote par EUF porte sur:
- des échantillons frais, sèchés à l'air et conservés par Le froid de deux sols (colluvial et alluvial),
- des échantillons secs de sol brun acide.
Les quantités et L'indice de reproductibilité (CV) de ces résultats ainsi que le volume
d'extraction sont résumés au tableau V. La teneur en ppm est calculée en fonction du volume du filtrat
recueiLLi automatiquement.
Tableau V: Indice de reproductibilité des quantités d'azote extractible (ex.) et de volume d'extraction


















1 1 1 1
Iprétraite-I N03-EUF(1) IN.org.ex.-EUFI volume-EUF 1
\ment 1 j 1 1 1 1 1
1 1 X 1 Sx lev 1 X 1 sx Icv 1 V Sv Icv 1
1 Ippm 1 1 % Ippm 1 1 % 1 ml 1 % 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
Il.frais 17,4 1°,5717,71 1 1 1 \ 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
111.sèché 1'°,910,3913,61',9210,84144 1223 13,8 1',71
1à l' ai r 1** 1 liNsil 1Nsil 1
1(50 jours) 1 1 1 1 1 1 1 1 1 \
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
IIII.conse-17,3310,7 19,51',9510,64133 \224 14,1612 1
Irvé à 4°C 1 NS 1 1 1 1 1 1 1 1 1
1(50 jours) 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
Isol IIV.frais 113 ,11°,7 15,31 1 1 1 1 1 1
lalluviaL! 1 1 1 \ 1 1 1 1 1 1
là \V.sèché à 1'5,210,3312,'10,96\0,93197 1'95 1'4 17,21
\pH= 1 l'air 1**1 1 INSI \ INSI Il
1 8,4 1(50 jours) 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1 Il 1
1 IVI.conser-I'3,6IO,3212,41',52\O,4'!27 \193 16,66\3,51
1 1vé à 4·C 1 NS 1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1(50 jours) 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
Isol brunlVII.sèché 1°,731°,19126 120,71',' 15,31207 1 1 1
lacide à 1 à l'air IN-NH4 en ppm 1
IpH= 5,5 1 113(3) ',31'° 1 1
\ 1 1 \
(1): les sols colluvial et alluvial ne contiennent que des traces de NH4 extractible par EUF.
(2): pHeau •
(3): NH4 -EUF.
NS: différence non significative (entre le sol frais pour N03 et le soL conservé par le froid pour
N"org.ex.).
*: différence significative à 95 %de probabilité (entre le sol frais pour N03 et le soL conservé
par le froid pour N-org.ex.).
**: différence significative à 99 % de probabilité (entre le soL frais pour N03 et le sol conservé
par le froid pour N-org.ex.).
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Figure 5 : Influence des pré-traitements (séchage à l'air et conservation à 4·C) de l'échantillon de sol
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2.4.1. la reproductibilité de la méthode (EUF)
la variabi lité exprimée par les coefficients de variation (CV) pour chaque mesure (ppm ou mL>
est calculée à partir de 4 répétitions.
En se référant au classement des indices de reproductibilité des analyses (voir 1.4.1), nos résultats
montrent que la variabilité des mesures:
- de NÛJ-EUF: des deux premiers types de sol (CV varie de 2,1 à 9,5 X) la reproductibi lité est en
général bonne, mais n'est pas acceptable pour le sol brun acide (CV =26 X).
- de N-org.-EUF: des deux premiers types de sol (les CV varient de 27 à 97%) sont inacceptables.
la variation des volumes des extraits - EUF (CV varie de 1,7 à 7,2 X) est faible. Elle ne peut
donc pas être à l'origine de la forte variabilité de N-org, et de certaines mesures de NÛJ-EUF (tab. V).
En effet, plus les concentrations des extraits en azote sont faibles, plus la variation est grande. le
dosage d'aussi faibles quantités d'azote organique est très diffici le et probablement responsable des
coefficients de variation relativement importants.
En augmentant la prise d'échantillon (par exemple 15 g) surtout pour les sols pauvres en azote,
la concentration par unité de volume doit augmenter. Mais, dans le rapport (volume d'eau/sol) le
numérateur n'est pas modifiable et le dénominateur est limité par le degré de colmatage des filtres par
les limons et surtout l'argile de l'échantillon.
2.4.2. l'influence des pré-traitements sur l'azote nitrique N-NQ3 et N.organique extraits par EUF
Sur l'enserrble des résultats d'extraction - EUF (tab. V et Fig. 5), seuls les échantillons
sèchés à l'air montrent une teneur en N-NÛJ significativement élevée par rapport à celle des
échantillons frais ou conservés à 4·C.
Dans le cas du sol alluvial calcaire par exemple, l'excès en N03-EUF du sol sec par rapport au
sol conservé en chambre froide est de 1,6 ppm (15,2 - 13,6 ppm) alors que le déficit en N-org.-EUF dû au
séchage à l'air est de 0,56 ppm (0,96 - 1,52 ppm). On peut donc supposer que, le séchage enrichi le sol
en N-org.-extractible, mais une partie importante de ce "pool" est converti en N-N03. Au total, ceci
entraine la décroissance de N-org.-EUF et l'augmentation en NÛJ-EUF du sol sèché à l'air.
le séchage à l'air par rapport à la conservation par le froid des sols frais, ne se manifeste
pas en différence significative au niveau de N.-organique extrait par EUF (tab. V et fig. 5).
Bremner et Keeney (1966) ont observé que le séchage à l'air des sols n'affecte pas le niveau de
N.-organique extractible par l'eau chaude selon la méthode de levins (1959) ou par le mélange de l'eau
chaude et K2S04'
2.4.3. Relation entre l'azote extrait par K2S04• O,1M et par EUF
les domées concernant les teneurs en N-N03, N-NH4 et N-org. sur les extrai ts par EUF et par
K2S04' 0,1!i et celles de l'azote total déterminées au moyen de l'analyseur élémentaire CHN, sont
présentées au tableau VI en Amexe 2. En général, les valeurs trouvées dans les extrai ts-EUF sont
inférieures à celles obtenues par extraction avec K2S04' 0,1!i. Toutefois pour les échantillons de sols
sèchés à l'air, les teneurs en N-organique et N-NH4 extraites par EUF sont nettement inférieures à
celles extraites par K2S04, 0,1!i et KCl, 2!i, mais les teneurs en N-NÛJ sont analogues (Fig. 6).
2.4.3.1. l'azote minéral N-NQ3 et N-NH4 échangeable
les équations de la régression de NÛJ extrait par EUF en N~ extrait par K2S04' 0,1!i (Fig. 7.a):
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Figure 6 : Cooparaison des quantités d'azote extractibles par l'électro·ultra·filtration (EUF) et par
KZS04• O.1~. dans les échantillons des sols sèchés è l'air.
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- les deux variables sont significativement corrélées,
- une partie de l'azote nitrique N-N03 extraite par K2S04' 0,1~ (11 %) n'est pas extraite par EUF (cf.
l'équation de régression sans terme constant),
- 88 %de cette différence (11 %) peut être expliquée.
Deux possibilités pouvent être avancées pour expliquer cette variation:
- soit en raison du colmatage de filtre anodique-EUF, une partie de N-N03 peut étre entrainée dans les
extraits cathodiques-EuF dans lesquels ces nitrates constituent des faibles quantités non détectables
par dosage (voir §: 2.3),
- soit une partie de N-N03 adsorbé n'est pas complètement extraite par EUF, alors qu'elle est extraite
dans le cas de l'extraction par K2s04' 0,1~ (échange anionique avec S04)'
- soit les deux possibilités interviennent en même temps.
L'azote ammoniacal N-NH4 extrait à partir des deux sols méditerranéens (colluvial et alluvial)
soit par EUF soit par KCl ne dépasse pas 0,5 ppm dans le sol sèché en particulier pour l'extraction-EUF.
Ceci confirme que, les sols bien aérés et dont les pH avoisinent la neutralité et sans apport ammoniacal
récent contiennent peu ou pas d'azote NH4 échangeable.
Dans le sol brun acide, NH4 -EUF, constitue seulement 54 % et 42 %de NH4 extrait respectivement
avec KCl, 2~ et K2s04' 0, 1~ (tab. VI en annexe 2). Ceci peut être dû en partie au fait que NH4
échangeable ne se libère pas complètement dans la suspension-EUF, et ceci est encore plus vrai pour NH4-
fixé dans les argiles 2:1 en position interfoliaire. Cette explication peut être soutenue en comparant
les valeurs de N-NH4 extraites par K2S04' 0,1~ (24 ppm) avec celles par KCl, 2~ (31 ppm). Ceci veut dire
que KCl, 2M libère plus de NH4 échangeable que K2S04' O,1M et par conséquent ce dernier libère plus que
le champ électrique et l'ultrafiltration dans l'eau de l'EUF.
D'autre part, une partie importante de N-NH4 extrait par EUF peut se volatiliser à la cathode en forme
de NH3 selon l'équation suivante: 2NH4 + 2é ------> 2NH3 + H2
Cette constatation qui a été rapportée par NEMETH et autres, 1982; 1985 et autres, constitue un
grave défaut de la méthode EUF. Elle justifie l'idée de SCHON, 1982, qui consiste à introduire un
rinçage par de HCl, 1~ de la cathode pour pièger de nouveau NH3 en NH4 (voir §.2.3).
2.4.3.2. L'azote organique extractible
N-org.-EUF ne présente qu'une faible partie de N-total des sols étudiés (Fig. 6.b et d):
- de 0,1 %à 0,19 % respectivement pour les sols alluvial et colluvial pauvres en N-total,
- 0,8 % pour le sol brun acide qui est riche en N-total.
Ces résultats qui varient de 0,1 % à 0,8 % sont un peu inférieurs à ceux donnés par MENGEL, 1985. Celui-
ci a trouvé que N-org.-EUF extrait à 80·C et 400 V varie de 0,3 % à 1 % de l'azote total présent dans
les sols cultivés d'Allemagne ou d'Autriche. Ces conditions d'extraction de N-org.-EUF transforment par
leur action physique les grandes molécules de certains composés organiques azotés (acides aminés,
sucres, aminés, etc) en des petites molécules qui peuvent passer à travers les membranes fi l trantes.
Mais, dans notre travail, du fait du réglage non modifiable de l'appareil EUF que nous avons utilisé la
température n'a jamais dépassé 55·C. C'est probablement la raison du faible taux d'extraction de N-
organique par EUF.
Par contre, N-organique extrait par K2S04' 0,1~ représente respectivement 0,2 %, 0,7 % et 1,1 %
de N-total des sols colluvial neutre, alluvial calcaire et brun acide. Ces résultats sont donc élevés
par rapport à N-org. extraits par notre appareil EUF.
Les données obtenues concernant la détermination de N-org. extractible sont seulement au nombre
de 5 et les points sont répartis en deux lots de valeurs (faibles et forts). Ce qui ne permet pas
statistiquement d'obtenir une régression valable. Toutefois et dans une perspective de comparaison
chiffrée, nous avons recherché la régression de N-org. extrait par EUF par rapport à N-org. extrait par
K2S04' 0,1M (Fig. 7.b).
D'après les équations (avec ou sans terme constant) de la régression linéaire:
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(Y • 0,74X -1,4 ; RI • 0,95 et y = 0,67X ; R' • 0,97),
- 33 X de N-org. extractible par KZS04, 0,1~ ne seraient pas extraits par EUF,
Le niveau relativement faible de N-org.-EUF peut aussi ëtre en relation avec les filtres-EUF qui
sont perméables seulement aux molécules dont le poids moléculaire est inférieur à 20.000. Ainsi, les
grandes molécules (protéines, polypeptides, ••• ) na sont pas extraites.
o'autre part, certains acides aminés libres se décOlTpOsent pendant l'ex tract Ion en d' autres composés
azotés (amines quaternaires) que nous avons décelés par leur forte odeur dans les extraits cathodiques
de sol brun acide sous forêt. Certains mêmes se transforment en NH4 pendant l'extraction et se
volatil {sent Il la cathode sous forme de NH3 (Németh & al., 1988). Cette perte condui t à une sous-
estimation de N-org.-EUF vis Il vis de N-org. extrait par KZS04' 0,1~.
Recke (1984), a signalé que N-org.-EUF est sous-estimé même devant N-org. extrait par l'eau chaude selon
la méthode mise au point par Bromer en 1976.
Inversement, Il est souvent noté dans la littérature que les réactifs chimiques tel que K,S04' 0, 1~
peuvent entra'ner une certaine quantité de l'azote de l'humine. Ceci conduit à une surestimation de N-
organique (supposé facilement minéral isable) lorsque l'on se refère à N-org extrai t par K,S04, 0,'1:1
plutôt qu'à N-org.-EUF.
Figure 7: ReLatIons entrez
1- WOJ-EUF et NOJ extrait par K2S04' 0,1~
b. N. org." EUF et N. ~rg. extrait par KZS04, 0,1H
le16128e
NOJ-EUF 1 N-org.-EUF b
18 :sey • 0,91 X " 0,26 ; R' • o,aa** y • 0,74 X .. 1,4 ; R' • 0,95"
Y• 0,89 X 1 R' • 0,97** Y• 0,67 X R' • 0,97**
15 + 26
12 • cclluv.Lal • cclluv.L.. l215
+ .11uv.Lal • + ..lluvi..l





3. CONCLUSION SUR LES METHODES RAPIDES D'EXTRACTION DE L'AZOTE
Les ni trates dosés à l'auto-analyseur par colorimétri e sont hautement corrélés (R2 = 0,93**)
avec ceux dosés par spectrophotométrie dans l'ultra-violet sur les extraits des 4 sols étudiés. Bien que
la première méthode ne couvre pas la totalité de N-N~ dosé par spectrophotométrie-UV, elle s'avère plus
facile et plus automatique.
Des incertitudes subsistent sur la méthode de dosage "en automatique" des faibles quantités
d'azote organique hydrosoluble. La méthode employée est délicate quant à l'ajustement de la quantité de
persulfate alcalin, agent oxydant de N-total hydrosoluble en nitrates, avec la quantité maximum d'azote
à oxyder. Par ailleurs, l'acc~lation des erreurs relatives aux dosages de N-total et N-minéral
(ammoniacal et nitrique) entraînent des coefficients de variation iq:lOrtants pour le dosage de N-
organique obtenu par différence.
La reproductibilité de l'extraction de l'azote par K2S04, 0, 1~ est très bonne pour les
concentrations supérieures à 2 ppm en N-minéral ou organique hydrosoluble contenu dans les extraits.
La reproductibilité de l'extraction de l'azote par EUF est, en général, bonne pour les teneurs
supérieures à 2 ppm en N-minéral ou organique hydrosoluble dans les extraits, mais inacceptable pour les
teneurs inférieures à ce seuil.
Pour améliorer la reproductibilité de ces méthodes, il convient d'augmenter la prise d'échantillon de
terre par rapport à l'uni té de volume des extractants pour les sols pauvres en azote minéra l ou
organique extractible.
Le séchage à l'air et la conservation à 4·C influencent différemment et selon le type de sols
les teneurs en N-N~ contenu dans les extraits K2S04, 0, 1~ par rapport aux teneurs initiales de ces
sols. Autrement dit, l'activité microbienne ou la nitrification ne paraissent pas stoppées complètement
par la conservation de l'échantillon humide en chambre froide. Le séchage de l'échantillon de sol
augmente le niveau de N-organique dans les extraits par K2S04, 0,1~, quel que soit le type de sol.
Dans les extraits-EUF, le niveau des nitrates demeure stable après conservation à 4·C alors qu'il
augmente significativement après séchage à l'air des sols étudiés. L'extraction par EUF n'a pas permis
de déceler l'influence du séchage à l'air sur le niveau de N-organique hydrosoluble.
L'interprétation de ces résultats et leur confrontation aux données bibliographiques permettent de
conclure que le type de sol et la méthode d'extraction employée sont déterminants pour mettre en
évidence les effets de pré-traitements sur le niveau de l'azote minéral et organique hydrosoluble.
Les nitrates extraits par K2S04' 0,1~ ou par EUF sont significativement corrélés (R2 = 0,88**).
Mais plus de 10 l de N03 extrait par K2S04, 0, 1~ ne l'est pas par EUF. Nous avons attribué cette
différence en grande partie aux forces d'affrontement entre les particules de sol en suspension-EUF et
au colmatage de fi l tre anodique-EUF par l'argi le. Ces phénomènes ralentissent la migration des anions
N~ vers l'anode et facilitent leur entraînement dans les extraits cathodiques-EUF dans lesquels ces
nitrates constituent des faibles quantités non détectables par dosage. Il est donc nécessaire de faire
le dosage des nitrates sur le mélange des extraits anodiques et cathodiques.
L'azote ammoniacal N-NH4. extrait par EUF ne constitue que 54 % de N-NH4 extrait par K2S04• 0,111
pour le sol brun acide. Ce fait est dû à la volatilisation de NH4 à la cathode EUF et probablement au
faible pouvoir extractif de l'eau-EUF. Quelle que soit l'interprétation, c'est un grand défaut de la
méthode, compte tenu de l'iq:lOrtance nutritive de cet élément, surtout pour certaines plantes comme le
riz qui l'absorbent directement.
L'azote organique de sols étudiés extrait par EUF varie de 0,1 à 0,8 % de l'azote total et
celui extrait par K2S04' 0,1~ varie de 0,2 à 1,1 %.
Pour les quelques sols utilisés N-organique extrait par EUF représente les 2/3 de N-organique extrait
par K2S04, 0,1~. C'est à dire que la méthode EUF conduit à une sous-estimation de N-organique présumé
mobile et facilement minéralisable.
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CHAPITRE Il
MESURE DE L'AZOTE POTENTIELLEMENT MINERALISABLE "NO" ET DE LA CONSTANTE DE MINERALISATION "K" A PARTIR
DE L'AZOTE MINERALISE DANS LE SOL INCUBE
1. ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE
1.1. L'azote minéralisé (Nt l
Nt est considéré comme la qantité d'azote organique minéralisée pour une période bien
déterminée, dans des conditions d'incubation optimales.
















Stanford et Smith, 1972 supposent que:
- la vitesse de la minéralisation (K) de l'azote organique est plus ou moins constante,
- Nt est proportionnel à l'azote potentiellement minéral isable NO suivant une cinétique du premier
ordre: Nt = NO{1 - e- kt ).
Pour certains auteurs (Dalal et Mayer, 1987; Cameron et Posner, 1979; Ladd et al., 1977; Nuske
et Richter, 1981; Seyfried et Rao, 1988), l'azote minéralisé (Nt) est supposé subdivisé en plusieurs
sous-compartiments "pools" dont les vitesses de minéralisation sont différentes. L'origine de NO est
donc multiple:
- la biomasse microbienne,
- la matière organique humifiée,
les résidus culturaux plus ou moins anciens.
D'où les autres modèles résumés au tab. VII.
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1.Z. l'azote organique potentiellement minéralisable (NO) et la constante de minéralisation (K)
Ce compartiment "ICO" a été pour la première fois défini par Stanford et Smith (197Z), coome la
quantité d'azote organique susceptible d'être minéralisée à long terme.
Dans l'équation Nt = NO(1 - e- kt ), les valeurs de NO et K sont estimées à partir des mesures
cl.mJlatives de Nt fournies par le sol incubé "in vitro" en fonction du t~s t (en semaines).
A l'humidité optimum, ces valeurs varient en fonction de la nature et teneur en matière
organique et de la température de sol (tab. VIII).
1.3. la cinétique de la minéralisation
l'azote organique du sol est transformé par les microorganismes en NH4 (Anmonification). Avec
une bonne aération, NH4 s'oxyde rapidement en NOZ puis en N03 sous l'action de microorganismes
principalement autotrophes (nitrosation et nitritation). Ainsi, le taux d'accl.mJlation de N03 reflète en
général le taux de la minéralisation à condition que tous les mai llons de la chaine fonctionnent














Tableau VIII: Valeurs caractéristiques du potentiel de minéralisation des sols cultivés
relevées dans la bibliographie.
1 1 1 1 1 1
1 1 NO 1% N-totall 1( It1/2lDurée 1 TO 1
1 sols len ppm.1 1 1 en Id' incub·1 1Réferences
1 1sol-1 1 Isem.-1 Isem·lsemaine 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1
I-Sols cultivés (39 sols) 18-30sl S-4°1 O,04S112,81 30 13S0CIStanford et
1 1 1 1 1 1 ISmith, 1972 1
I-Alluvions anciennes 21,71 3,SI 0,09\ 7,71 ) 15 i nh a et al., 1
\pH =6,6; N =0,061% 1 1 1 \ ) 11977 1
I-Limons ferrugineux rouges 68,11 10,61 0, 04 117,31 ) 1 1
IpH =6,1; N =0,064% 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 \ 1
I-Sol calcaire N =O,13S% 2291 171 0,02881 24 ,11 28 )3S0CIMary et Remy, 1
I-Sol limoneux N = 0,081% 1271 1s,71 0,0398117,41 ) 11979 1
I-Sol sableux N = 0,163% 224\ 13,71 0,03031 22,91 ) \ \
1 1 1 1 1 1 1 1
I-Sol l imono'sableux 189 1 1o,SI O,os1113,61 28 )2S0CIHerlihy, 1979
I-Sol sablo-l imoneux 2861 12,41 0, 048 114 ,41 ) 1
I-Sol limoneux 3691 11,91 0,051\13,61 ) 1
1 1 1 1 1 1 1 1
I-Différents types de sols 1110-2171 13-1 11 0,0661 1 30 )40°CIDalal et
1 Australiens 1 1 1 1 1 1 IMayer, 1987
I-Sols argilo-calcaires 1 1971 6,SI O,0441 1S ,71 27-33 )28°C\Vong et al.,
1 N =0,3% 1 1 1 1 1 ) 11989
I-Sols brunifiés sur limons 1 1121 6,01 O,OS21 13 ,31 ) 1
1 N=O,18S% 1 \ 1 1 1 ) 1
I-Sols brunifiés acides 1 94 1 7,31 0,065110,61 ) 1
1 sableux N =0,128% \ 1 \ 1 1 ) 1
I-Pélosols N = 0,186% 1 741 4,01 0,0781 8,81 ) 1
1 1 1 1
Le taux de minéralisation dépend essentiellement de trois facteurs principaux
- La nature de la matière organique
Les matières organiques ayant des rapports C/N élevés provoquent l'immobilisation de N-minéral,
ce qui va à l'encontre de la minéralisation nette de l'azote.
• La température
Entre 5 et 40°C, l'accumulation de N-minéral est proportionnelle à la température d'incubation.
Au delà de cette te!Tpérature, la volatilisation peut avoir lieu et la nitrification se ralentit
(Stanford et Smith, 1972; Campbell et al., 1981).
- L'humidité
La minéralisation maximum a lieu pour une gamme d'humidité (de 0.3 à 0.1bar) Stanford et Epstien
(1974). Dans cet intervalle de tension 80 à 90% de la porosité totale du sol est occupée par de l'eau.
De(0.3 - 0.1) à 1S bar, une relation presque linéaire existe entre l'accumulation de N-minéral et la
teneur en eau: avec l'augmentation de sécheresse, la minéralisation diminue.
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L'humidité au-dessus de l'optimum réduit souvent l'accumulation de N-minéral probablement par
dénitrification en NH4 ou NZ'
En pratique, il convient de corriger la minéralisation maximum obtenue au laboratoire en
fonction des variations dues à la température et à l'humidité au champ. Il est donc possible d'estimer
la minéralisation maximum au champ compte tenu des conditions hydro-thermiques du pédoclimat pendant la
période de culture.
1.4. Les méthodes d'incubation au laboratoire
Il n'est pas dans notre propos d'aborder ici les méthodes d'incubation au champ, mais de résumer
quelques données bibliographiques sur les méthodes d'incubation au laboratoire.





































































































15. Waring et Brernner, (1964) ;
1 Keeney, (198Z) ; Lin et al.,
1 (1973)
16. Sims et al., (1967)
1
17. Cornforth et Walmsley, (1971)
1
18. Stanford et Legg, (1968)
1
19. Lathwelle et al., (197Z)
1
110. Stanford et Smith, (197Z)
1 Stanford et al., (1973)
1
111. Stanford et al., (1977)
1
*: L'humidité optimum de la minéralisation étant autour de 0.3 bar (-0,03 MPa)
**: ~ =N-final - N-initial
1.4.1. Inconvénients des incubations de courte durée
Bien que ces méthodes présentent l'intérêt d'être mises en oeuvre plus rapidement et d'être
moins coûteuses que celles de longue durée, divers inconvénients majeurs résultent de leur utilisation:
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1.4.1.1. Mangue d'information
Ces techniques ne permettent pas de disposer d'un nontlre suffisant de points expérimentaux
nécessaires au calcul par extrapolation de l'azote potentiellement minéralisable (NO) et de la constante
de minéralisation (K) séparément.
1.4.1.2. Problème de minéralisation-immobilisation
les tests établis sur la base de l'analyse par courte incubation donnent seulement la somme algébrique
de la minéralisation brute et de l'immobilisation brute. Ils n'apportent pas de renseignement nécessaire
pour connaître l'éventuelle importance qu'il convient de donner à la fois aux processus qui provoquent
la minéralisation et ceux qui provoquent l'immobilisation (Jenkinson, 1984)
1.4.1.3. Influence des pré-traitements
les valeurs de l'azote minéralisable mesurées sont considérablement influencées par le
prétraitement de l'échantillon de sol incubé: séchage à l'air ou à l'étuve, conservation du sol sec ou
humide, à la terrpérature du laboratoi re, en chambre froide, ou congélé. l'azote minéral i sable dépend
aussi de l'incorporation ou non de matières végétales fraîches ou sèches.
1.4.1.3.1. Séchage et conservation après séchage
le séchage à l'air de l'échantillon de sol entraîne une extraminéralisation au cours des
premières semaines de l'incubation après réhumectation. Ce surcroît a été évalué à 52 % et 41 % de
l'azote minéralisable après 7 et 14 jours respectivement (Mary et Remy, 1979).
Tableau X: Importance qualitative du séchage et de la durée de conservation du sol sèché sur la
minéralisation par incubation.
1 1 1 1 1
Itrait. 1conser 1 l'effet sur N-mni. produit de 0-14 1référence 1
1 Ivationljours en incubation 1 1
1 Isemainl 1 1 1 1
1 1 1 aérobie 1anaérobie 1anaérobie 1 1
1 1 1 30·C 1 30·C 1 40·C 1 1
1 1 1 1 1 1 1
Iséchagel 1 augmen- Itrés Ifaible dimi- \Mary et 1
là l'airl 1 tation limportantelnution 1Reny, 1
1 1 1 importante 1 1 1(1979) ; 1
1 1 1 1 1 IKeeney et
Iconser-IO-a 1augmenta- 1augmenta- 1augmenta- 1Brelll'ler,
Ivation 1 1 tion très Ition très Ition très 1(1965)
Idu soli 1 import. limport. 1import. 1
Isèché 1 1 1 1 1
là l' air l8-24 Ifaible Ifaîble Ifaible 1
1 1 1 augment. 1augment. Idiminution 1
1 1 1 1 1 1
1 124-48 1 augment. 1augment. Idiminution 1
1 1 1 non con- Inon con- Inon con- 1
1 1 1 sidérable Isidérable Isidérable 1
1
- Il est communément admis que le séchage provoque la mort d'une partie de la'biomasse microbienne et la
perturbation physique de la matière organique du sol. la solubi l isation de ces composés azotés par
réhumectation du sol ( lors de l'incubation ou de conservation) entraîne leur minéralisation rapide
(Bartlett et James 1980 : Powlson et Jenkinson, 1976).
Marumoto et al., (1982), ont attribué 76% de l'extraminéralisation aux microorganismes tués.
- Jenkinson et Powlson, (1976) ont conseillé d'expérimenter sur des échantillons fraîs non conservés par
séchage.
31
1.4.1.3.2. Conservation à basse température
- La conservation aux t~ratures juste au-dessus de La congéLation des échanti LLons non sèchés ne
stoppe pas L'activité microbienne et peut provoquer des changements écoLogiques de La popuLation
(Mayadon, 1971).
- Mais son influence est faibLe par rapport au séchage ou à La conservation à La température du
Laboratoire (BartLett et James, 1980).
- La congéLation et décongéLation stimuLent L'activité microbienne, mais dans une moindre mesure que Le
séchage à L'air (Jenkinson, 1966).
- La congéLation à -15·C infLuence faibLement La minéralisation pour les premiers dix jours de
L'incubation (Jenkinson et PowLson, 1976).
- Cependant, Gasser, (1959) ; CampbeLL et aL., (1971) ont signaLé que, si Le stockage est indispensabLe,
La congéLation sembLe la mei LLeure technique de conservation, car eL Le n'influence pas La mesure
uLtérieure de L'azote minéraLisabLe.
1.4.1.3.3. Incorporation de La matière organique
-L'apport de substrat énergétigue (gLucose par exempLe) ou matière organique à C/N
minéralisation de l'azote (Jenkinson et PowLson, 1976).
15, augmente La
- En généraL, Les matières organigues incorporées au soL interviennent par extraminêraL isation ou
immobiLisation suivant Leur rapport C/N. Cette infLuence est souvent considérée comme faibLe par rapport
à ceLle du séchage. Toutefois, Les Laboratoires-consei L pour La ferti Lisation des terres en pays
tempérés conseilLent de préLever Le sol en fin d'hiver au moment où l'infLuence des résidus cuLturaux et
racinaires est La moins importante.
1.4.1.4. L'infLuence des conditions d'incubation (milieu anaérobie)
On peut souLigner quelques critiques formuLées à propos de ce type d'incubation en anaérobiose:
- Une forte acclJWlation de NH4 est mesurée au bout de deux semaines d'incubation (Stanford et al.,
1974). Ces auteurs L'ont attribué à La réduction de N03 initiaL en NH4. Ce phénomène s'accentue dans Le
soL contenant des quantités importantes de No3 et des sources énergétiques faci lement biodégradabLes
(Buresh et Patrick, 1978).
- Cependant, La faibLe oxydation des substrats énergétiques en milieu anaérobie limite l'activité
minéraLisatrice (Cameron et Posner, 1979).
Ryan et Sims, (1974) ont démontré que Le phosphore sous forme d'orthophosphate augmente
l'immobiLisation de NH4'
Tous ces phénomènes 1iés aux conditions d'incubation anaérobie peuvent conduire à une fausse
estimation de La minéraLisation de L'azote organique au champ.
1.4.2. L'incubation de longue durée
C'est La méthode proposée par Stanford et Smith, (1972). Par cette technique, on peut éviter Les
inconvénients majeurs de l'incubation de courte durée.
1.4.2.1. Expérience de Stanford et Smith, 1972
"La minéral isation de l'azote est suivie sur une période de 30 semaines à 35·C, uti Lisant des
intervalles d'incubations aérobies de 2, 2, 4, 4, 4, 6 et 8 semaines. L'azote minéral initial est
Lessivé par CaCl 2, O,01M avant L'incubation. Au sol est ajouté ensuite une solution minérale non azotée
pour compenser la 1ixiviation de 1( et P. La teneur en eau de soL est ajustée autour de 0.3 bar par
application de dépression (60cm Hg). La perte en eau pendant l'incubation est négligeable.
Les mêmes procédures sont ut iL isées après chaque pér iode d' incubat ion pour mesurer l'azote mi néra 1
fourni par le sol au cours de la période de temps qui sépare la précédente mesure."
32
1.4.2.2. Variation de l'azote minéral fourni
Les valeurs de N-min peuvent être influencées par une activité microbienne liée au
conditionnement de l'échantillon
1.4.2.2.1. Par le séchage
Il conduit à un "flush" initial en azote minéral (voir 1.4.1.3.1.) au cours de deux premIeres
semaines voire même 25 jours. N-min fourni de 0-14 jours ne réflète donc pas la vraie minéralisation de
l'azote organique du sol.
1.4.2.2.2. Par la durée de l'incubation
La matière organique minéralisable s'épuise de plus en plus. En conséquence la quantité d'azote
minéral recueilli è la fin de chaque période d'incubation devient de plus en plus petite par rapport è
N-minéral initial.
1.4.2.2.3. Par lixiviations successives
La lixiviation par CaCl 2, 0,0111 peut entraîner une certaine quantité de l'azote organique (N-
org.) soluble qui aurai t pu être minérali sée ul téri eurement. Elle peut également modi fi er la ni che
écologique de la population microbienne (déficit alimentaire et destruction de microhabitats) d'où
l'utilité de l'apport d'une solution nutritive pour compenser la lixiviation des éléments chimiques par
la solution de CaCl2.
Pour éviter l'effet indésirable de la lixiviation, plusieurs chercheurs ont proposé d'effectuer
la mesure ce N-produit :
- Soit par des prélèvements partiels de l'échantillon originel et avec apport de substrat énergétique
pour rétablir rapidement l'équilibre de la population microbienne.
- Soit sur une série d'échantillons incubés en même t~ et sacrifiés successivement en fonction de
périodes d'incubations déterminées (Delphin, 1986).
Mais ces propositions ont aussi leurs inconvénients
L'accumulation de N-min dans les échantillons encore non sacrifiés (ou dans les parties non touchées de
l'échantilLon) influence de plus en plus la minéralisation de N-organique et réduit les estimations de
N-minéralisé pendant les périodes d'incubation.
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2. EXPERIENCES D'INCUBATION ET DETERMINATIONS DE LA MINERALISATION NETTE
2.1. EXPERIENCES D'INCUBATION INSPIREE DE LA METHODE DE DROUINEAU ET LEFEVRE, 1949 (SANS LIXIVIATION
PERIODIQUE DE N-MINERALISE)
2.1.1. Choix de la méthode
La lixiviation successive par CaCl2, O,01!! constitue un inconvénient majeur dans l'utilisation
de la méthode de Stanford et Smith, 1972 (voir chap. Il, §. 1.4.2.2.3.). Elle peut entraîner une
quantité importante de N.-organique soluble qui aurait pu être minéralisée ultérieurement. Robertson et
al. (1988) ont noté que N-organique soluble lessivé par CaCl2, O,01!! constitue 44 % de N. total mesuré
dans les percolats. Par conséquent, l'azote organique potentiellement minéral isable NO serait sous-
estimé.
La méthode uti l isée ici consiste à mesurer (sans lixiviation) N-minéral et N-pré-existant sur
une série d'échantillons incubés en même t~s et sacrifiés successivement en fonction de périodes
d'incubation déterminées. Cette pratique permet donc d'éviter les effets indésirables de la lixiviation
périodique du sol incubé.
2.1.2. Dispositif
Les essais d'incubation ont été conduits à 28°C avc 3 répétitions sur des échantillons de 100 g.
de terre fraiche dans des pots cylindriques en P.V.C. dont le bas est constitué d'un grillage muni d'un
film de laine de verre; les échantillons sont eux-mêmes recouverts de laine de verre et le pot d'un
film plastique perméable à l'air.
L'incubation a porté sur des échantillons frais des sols colluvial neutre et alluvial calcaire
(photo 2 en Annexe 3). L'humidité a été maintenue à 80 % de l'humidité équivalente par des apports
hebdomadaires d'eau. Les pots maintenus dans les mêmes conditions ont été sacrifiés pour dosage de N-
minéral aux t~s 1, 2, 4, 6, 10, 14, 16, 18 et 22 semaines.
L'extraction et le dosage de l'azote nitrique (et alllllOniacal en début d'expérience) ont été
réalisés conformément aux méthodes décrites au chapitre 1. L'azote minéral extrait de ces sols est
essentiellement sous forme d'azote nitrique, la forme alllllOniacale n'a jamais dépassé 0,5 ppm.
2.1.3. Résultats et Discussion
2.1.3.1. L'azote minéralisé Nt
Puisque le sol n'est pas lessivé au temps zéro de l'incubation, chaque mesure instantané d'azote
(Ni) correspond au bilan de l'azote minéralisé (Nt) et l'azote minéral pré-existant (no): Nt = Ni - no.
Les résultats de ces mesures (tab. XI) montrent que l'azote minéralisé produit (Nt) peut être
positif ou négatif selon l'importance de la minéral isation brute ou la réorganisation brute de l'azote
de sols incubés. Il en résulte que l'évolution de l'azote minéralisé ne suit pas les modèles linéaires
ou exponentiels analogueq à ceux développés au chapitre Il. §. 1.1.
Notons que Delphin (1986) a utilisé cette technique pour estimer l'activité minéralisatrice du
sol, mais l'azote minéral initial du sol (no) a été lixivié avant l'incubation, avec une certaine perte
de N-organique hydrosoluble au départ.
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Tableau XI. Mesures de l'azote minéral instantané Ni (sous
forme de N03) des sols incubés selon une méthode dérivée
de celle de Drouineau et Lefèvre, 1949.
1
1 1 sol colluvial neutre sol alluvial calcaire
1semai nes1 !1 1
1 Ni en ppn IN t en ppnl Ni en ppn INt en ppn
1 1 1 1
1 1 1 1
0 114 ,00*:1: 1, 90 1 0 121,50*:1: 0,901 0
1 1 1 1
116,83 :1: 1,251 2,83 120,30 :1: 0,901 - 1,20
1 1 1 1
2 114,68 :1: 1,071 0,68 121,34 :1: 0,801 - 0,16
1 1 1 1
4 117,70:1: 0,901 3,70 123,70 :1: 0,801 2,20
1 1 1 1
6 127,10:1: 1,701 13,10 129,70:1: 2,001 8,20
1 1 1 1
10 129,48 :1: 0,941 15,48 134,00 :1: 1,361 12,50
1 1 1 1
14 130,42 :1: 7,001 16,42 122,08 :1: 5,001 0,58
1 1 1 1
18 130,79 :1: 4,231 16,79 124,53 :1: 1,461 3,03
1 1 1 1
22 125,70 :1: 4,601 11,70 118,60 :1: 2,001 - 2,90
1 1 1 1
*. zote minéral préexistant (nO).
Nt: Azote minéralisé instantané (Nt =Ni - nO).
2.1.3.2. La cinétique de minéralisation nette de l'azote
Les variations au niveau de l'azote minéral (N03) mesurées en fin des différentes périodes
d'incubation montrent une minéralisation nette irrégulière (fig. 8).
Après une semaine d'incubation du sol alluvial calcaire et deux semaines pour le sol colluvial
neutre, la production de N03 augmente progressivement jusqu'à 10 semaines; périodes où dans toutes les
répétitions la minéral isation nette ou apparente l'eIJi>Orte sur la réorganisation et peut-être sur les
pertes par dénitrification.
Après 10 semaines, la minéral isation nette diminue brutalement dans le premier sol et demeure stable
puis diminue dans le deuxième type de sol; mais l'évolution des teneurs en N-minéral présente alors une
telle hétérogéniété (suivant les répétitions) que la moyenne n'a plus de signification. En fait, les
mesures s'appliquent à des échantillons qui, au cours de l'incubation, font l'objet de processus
concomitants et antagonistes de minéralisation et de réorganisation. La prépondérance de l'un de ces
processus sur l'autre peut expliquer la grande variabilité des résultats obtenus entre 10 et 22 semaines
d' incubat ion.
Par contre une première période d'incubation de 6 semaines (entre 2 et 10) parait être un indice
plus systématique de l'azote organique susceptible d'être minéral isé dans ['échanti lIon. Drouineau et
Lefèvre (1949), ont utilisé un coefficient de minéralisation (Nt/NT) comme un indice de minéralisation
de l'azote organique de sol incubé pendant 4 semaines au laboratoire.
Nous avons calculé des coefficients de minéralisation à 4, 6 et 10 semaines d'incubation
(tab.XIl )
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Il en ressort que la minéralisation nette de l'azote est plus iqxlrtante pour le sol colluvial neutre
que pour le sol alluvial calcaire. D'autre part, les valeurs des coefficients de minéralisation de
l'azote obtenus sont du même ordre que celles ci tées par Doomergues et Mangenot (1970), concernant
autres types de sols incubés pendant 5 semaines au laboratoire.
Tableau XII: Coefficients de minéralisation (Nt/NT)* de l'azote organique
minéralisable pendant 4, 6 et 10 semaines d'incubation.
1
1périodes 1 sol colluvial neutre sol alluvial c lcaire
d'incubationl
en 1 Nt NT 1 Nt/NT Nt NT Nt/NT
semaines 1 en ppm en 104 1 en ppm en 104
1 1
1 1
4 1 3,70 10 1 0,37 2,20 9,3 0,24
1 1
6 1 13,10 1 1,31 8,20 0,88
1 1
10 1 15,48 1 1,51 12,50 1,34
*: Nt représente l'azote organique minéralisé exprimé en ppm et NT représente.
l'azote total du sol exprimé en pour dix mille.
Par ailleurs, Les deux courbes (fig. 8) illustrent bien l'influence de la teneur du sol en N03
sur la minéralisation de l'azote. Les fortes concentrations initiales en N~ modifient profondément et
avec une grande hétérogénéité les conditions de la minéralisation apparente de l'azote de sol en
exaltant les mécanismes qui s'opposent à l'élévation de la teneur en N~ au delà d'une certaine limite,
c'est à dire en favorisant la réorganisation de ce dernier ou les pertes par dénitrification.
Ce phénomène est conforme avec les résultats de la démonstration faite par LEFEVRE et al. (1981)
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Figure 8: Cinétique de minéralisation nette de l'azote organique du sol frais incubé selon une technique
dérivée de la méthode de Drouineau et Lefèvre, 1949. Sol alluvial calcaire CA), sol colluvial neutre
iÇl. Valeurs moyennes et écarts types ct).
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2.2. EXPERIENCE D'INCUBATION INSPIREE DE LA TECHNIQUE DE STAN FORD ET SMITH, 1972.
2.2.1. Dispositif
L'incubation porte sur des mélanges répétés 3 fois de 30 g de sol avec du sable lavé (0,5 à 2
nm), et placés dans des entonnoirs de Buchner en polypropylène rrunis d'un filtre en fibre de verre
les mélanges sont eux-mêmes recouverts de laine de verre et l'entonnoir d'un film plastique perméable à
l'air (photo 3 en Annexe 3).
Pour le sol alluvial calcaire, nous n'avons pas au début de l'expérience pu disposer des
échanti llons conservés par le froid et séchés à l'air strictement identiques en date et horizon de
prélèvement. Pour obtenir donc des résultats comparables sur l'influence des pré-traitements, deux
séries d'incubation ont été réalisées en condition de température (2a O C) et d'humidité (- 0,03 MPa)
contrôlées :
- une première série d'expériences porte sur des échanti llons conservés par le froid du sol colluvial
neutre et à la fois conservés par le froid et séchés à l'air de sol alluvial calcaire. Elle a démarré le
13 mars avec un mélange de 30 g de sol et 10 g de sable dans des Buchners de diamètre 57 nm et
contenance aD ml ; l'incubation a duré 16 semaines et les percolations ont été conduites aux temps 0, 1,
2, 4, 6, 8, 10, 12 et 16 semaines.
- une deuxième série d'expériences porte seulement sur le sol alluvial calcaire. Les échantillons
(conservés par le froid et sèchés à l'air) sont strictement identiques ainsi que les dates et horizons
de prélèvement du sol. Elles ont démarré le 10 mai avec un mélange de 30 g de sol et 30 g de sable dans
des Buchners de diamètre 76 nm et capacité 200 ml ; les percolations ont été réalisées aux temps 0, 2,
4, 6 et a semaines.
La percolation a été faite avec 100 ml de CaCl2, 0,01~ suivi de 25 ml d'une solution minérale de
recharge cationique sans azote et de composition suivante : CaS04, 2H20, 0,002~ ; MgS04' 0,002~ ;
CaHP04, 2H20, 0,005~ ; K2S04, 0,0025~. Après chaque percolation, l'humidité est contrôlée et ramenée à -
0,03 MPa par succion sous vide (photo 3 en Annexe 3). Les formes nitriques et ammoniacales de l'azote
sont déterminées (cf. chap. 1. §. 1.2.) à la fois dans les solutions de percolation et de succion.
2.2.2. Calcul et analyse statistiques
Les quantités d'azote cumulé, hormis l'azote présent initialement, qui ont été mesurées tout au
long de l'incubation s'ajustent correctement selon une loi cinétique exponentielle de premier ordre Nt =
NO(1- e- kt ).
NO représente l'azote potentiellement minéralisable, k une constante de vitesse en semaine- 1 et t le
temps en semaines.
Pour les calculs d'ajustement des paramètres NO et K, nous avons utilisé le programme
"STATGRAPHIC 2.6" (Sous-progranme REGRESSION NON L1NEARE). L'optimisation de ces deux paramètres est
obtenu en minimisant la SCE (Somme des Carrés des Ecarts). Aux différents temps t de mesure de Nt, nous
avons introduit, pour les calculs, la moyenne de 3 répétitions, ce qui représente 8 dates d'observation
pour les échantillons incubés pendant 16 semaines et 4 pour les échantillons incubés pendant 8 semaines.
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2.2.3. Résultats et interprétations
2.2.3.1. Potentiel de minéralisation (NO). constante de vitesse (K) et demi-vie (t1/ 21
Les valeurs observées (Nt) et l'ajustement à la loi théorique sont représentées sur les figures
(9, 10, 11 et 12) pour les deux séries d'incubation. Alors que l'ajustement est excellent pour les sols
incubés frais (RI = 0,997 et 0,998), il est plus médiocre voire mauvais pour les sols incubés après
séchage à l'air (RI = 0,95). Les différences entre les deux types d'échantillons sont induites par le
cOlJ1Xlrtement initial du sol sèché à l'air qui manifeste une extraminéral isation "flush".
Les résultats mentionnés sur les mêmes figures montrent une grande dispersion des valeurs de NO
(21,8 à 99 mg de N/kg de sol ou ppm) ; cette di spers ion est conforme à celle relevée dans la
bibliographie (tab. VIII) indiquant selon les types de sol des valeurs de NO comprises entre 18 et 369
ppm.
L'interprétation de la différence entre des valeurs de NO et de k pour les deux sols colluvial
neutre et alluvial calcaire incubés frais par la technique inspirée de la méthode de Stanford et Smith
(1972), s'appuie d'une part sur les résultats présentés dans le tableau XIII ou illustrés sur la figure
9, d'autre part, sur les informations obtenues à partir de la cinétique de la minéralisation de ces sols
incubés par la technique dérivée de celle de Drouineau et Lefèvre, 1949.
Tableau XIII. Valeurs de NO et K de deux types de sol incubés pendant 16
semaines après conservation par le froid.
1 1 i 1 i 1
1 sol 1 K en 1 NO INo Kg/haiNO en %1 t 1/ 2 enl
1 Isemaine- 1 1 en ppm 0-15cm IN-totall semaines 1
1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1
Isol colluvial neutre 1 0,031 1 99,0 186 1 9,9 1 22,4 1
1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1
Isol alluvial calcaire (A) 1 0,041 1 58,5 105 1 6,3 1 16,9 1
1 1 1 1 1 1
- Le sol colluvial neutre présente un potentiel de minéralisation NO fort (99 ppm) ; il a une constante
K faible (0,031 semaine- 1) avec toutefois un pourcentage d'azote minéral isable par rapport à N-total
relativement élevé (9,9 %) soit une demi-vie de 22,4 semaines.
- Le sol alluvial calcaire possède une réserve minéralisable NO relativement faible (58,5 ppm)
correspondant à environ 6,3 % de l'azote total ; néanmoins, la constante de minéralisation est
relativement élevée (0,041 semaine- 1) donc la demi-vie (16,9 semaines) est plus courte que dans le sol
colluvial neutre.
Nous ne disposons pas d'informations suffisante concernant la nature des argiles, des matières
organiques, et du calcaire contenu dans ce sol, et leurs éventuelles liaisons, pour expliquer
l'intervention de chacun de ces paramètres sur la disponibi lité de l'azote organique de ce sol.
Néanmoins, le sol alluvial calcaire (56 X), n'avait pas reçu d'apports azotés (restitution, amendements,
etc) depuis 4 ans et on suppose alors que la matière organique existante est ancienne. Elle peut être
protégée de la biodégradation par un gangue de calcite (Muller et Vedy, 1978, cité par Delphin, 1986).
La diminution drastique du niveau de la minéral isation nette observée après 10 semaines d'incubation
(chap. Il. § 2.1.3.2. et fig. 8) suggère que la réserve du sol en matière organique faci lement
minéralisable devient faible et la solubilisation de l'azote organique peut être difficile.
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Figure 9: Azote minéral isé cl.llUlé Nt (observé et ajusté) fonction de périodes d' incubation des sols
conservés par le froid pendant 50 jours: Sols colluvial neutre (C) et alluvial calcaire (A).
(1): Ecart type de Nt observé; NO: Potentiel de minéralisation exprimé en mg de N / Kg de sol sèché à
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Figure 10: Azote minéralisé cumulé Nt (observé et ajusté) fonction de périodes d'incubation des
échantillons de sol alluvial calcaire conservés par le froid et sèchés à l'air pendant 50 jours.
(1): Ecart type de Nt observé; NO: Potentiel de minéralisation exprimé en mg de N 1 Kg de sol sèché à
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Figure 11: Comparaison entre les cinétiques de la minéralisation du sol alluvial calcaire sèché à l'air
et conservé par le froid: Elimination de l'extraminéralisation initiale.
<Il: Ecart type de Nt observé; NO: Potentiel de minéralisation exprimé en mg de N / Kg de sol sèché à
10S·C <ppm>; K: Constante de minéralisation par semaine- 1•
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Figure 12: Azote minéraLisé cumuLé Nt <observé et ajusté) des échantilLons du soL aLLuviaL caLcaire
conservés par Le froid et sèchés à L'air pendant 107 jours et incubés pendant 8 semaines.
(1): Ecart type de Nt observé; NO: PotentieL de minéraLisation exprimé en mg de N / Kg de soL sèché à
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Figure 13: Azote minéral isé instantané (Nt> du sol alluvial calcaire incubé 8 semaines, fonction du
séchage à l'air et de la succion après percolation.
(1): Ecart type de Nt observé.
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2.2.3.2. Extraminéralisation "flush"
Pour les sols incubés après
représentant des réserves organiques
minéralisation entre 0 et 2 semaines.
séchage, beaucoup d'auteurs considèrent qu'un compartiment
très rapidement biodégradables correspond au "flush" de
Ce "flush" est provoqué principalement par la minéralisation de la biomasse microbienne détruite
partiellement par le séchage des sols et aussi par les effets physiques résultant de la réhumectation
des échantillons de sol (Jenkinson, 1966; Orchard et Cook, 1983; Bottner, 1985, Bekayo, 1988, cité par
Vong et al., 1988). D'autre part, le gonflement des argiles lors de la réhumectation augmenterait la
surface de contact entre biomasse vivante et les composés organiques, ce qui favoriserait la
biodégradation de ces derniers (cité par Vong et al., 1988).
Dans ce rapport, la quantification du "flush" a été analysée. seulement pour les mesures Nt de
sol alluvial calcaire B (lab. XVIII. en annexe 2) dont l'ajustement est présenté en figure 10. Un
"flush" de minéral isation a été évalué à 37 % de la. quantité totale minéral isée pendant 16 semaines.
Mary et Remy ont évalué ce "flush" à 41 % (Chap II. §. 1.4.1.3.1).
La comparaison, illustrée en figure 8 à partir des données instantanées d'azote minéralisé
obtenues sur la deuxième série d'échanti llons, montre que ce "flush" est encore important entre 2 et 4
semaines, alors qu' i l est le plus souvent considéré par divers auteurs comme achevé après 2 semaines
seulement.
En définitive, si l'on veut se ramener à des cinétiques de minéralisation comparables quelles que soient
les modal ités de pré-traitement d'un échanti llon, il convient, dans le cas d'un sol séché à l'air, de
retrancher un certain nombre de résultats initiaux: c'est ce qui a été réalisé en figure 11.
2.2.3.3. Influence de séchage à l'air et durée d'incubation sur les valeurs de N~
La loi théorique décrivant la cinétique de la minéralisation permet, pour chaque ajustement, le
calcul des valeurs NO et K. C'est ce qui a été fait pour un certain nombre de situations dont les
résultats sont regroupés au tableau XIV.
Tableau XIV. Valeurs de NO et K fonction des pré-traitements de














sèché à 16 1
l'air 1
(70 jours) 1










1 1 1 1
K 1 NO 1 NO % It1/ 2 1
en 1 en 1 de 1 en 1
sem.- 11 ppmIN-totallsem·1
1 1 1 1
1 1 1
0,173 145,91 7,7 4,01
\ 1 1
1 1 1
0,066 147,81 8,0 10,51
1 1 1
1 1 1
0,034 170,71 11,8 20,41
1 1 1
1 1 1
0,180 \21,81 2,3 3,91
1 1 1
1 1 1
0,300 130,01 3,2 2,31
1 1 1
1 1 1
* 2 et 4 premières semain s de l' ncubation correspondant à
l'extraminéral isation "flush".
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Considérant que Le sol conservé par le froid et incubé 16 semaines conduit à l'estimation La
plus fiabLe des valeurs NO et K (58,S ppm et 0,041 semaine- 1 respectivement) pour ce soL alluviaL
caLcaire, on constate que :
- L'incubation du sol sèché à L'air conduit à une sous-estimation de NO (45,9 ppm) et à une
surestimation de K (0,173 semaine- 1) donc, par défaut, à une demi-vie très courte (4 semaines). Ces
faits résultent de La prise en coqJte de L'azote de L'extraminéral isation, minéraL isé pendant Les
premières semaines de L'incubation, dans L'estimation théorique de NO (Fig. 10).
- inversement, l'éLimination de L'extraminéraLisation entre 0 et 4 semaines (Fig. 11) conduit à une
surestimation de NO (70,7 ppm) et à une sous-estimation de K (0,034 semaine- 1).
On est donc amené à concLure que La durée d'extraminéraL isation pourrait être estimée à 3
semaines, coqJromis acceptabLe par rapport aux vaLeurs obtenues pour des durées de 2 et 4 semaines.
- une durée d'incubation courte (8 semaines) aboutit à des faibLes vaLeurs de NO (21,8 et 30 ppm) et à
des très fortes vaLeurs de K en particuL ier dans Le cas d'incubation après séchage à L'air (D,3D
semaine- 1).
RappeLons que Les courbes de cinétique de la minéraLisation apparente sans Lixiviation (fig. 8)
presentent une grande pente (vitesse) entre·1 et 10 semaines, correspondant à la minéraLisation de
L'azote organique faciLement minéraLisabLe. A ceci vient s'ajouter La grande vitesse correspondant à La
minéraLisation de L'azote très rapidement minéraLisabLe, dû au séchage à L'air et à La réhumectation du
soL avant mise en incubation. Par conséquent, NO devient faibLe lorsque K augmente car ces deux
paramètres varient en sens inverse dans Le modèLe d'ajustement.
On est amené à concLure qu'une durée d'incubation de 8 semaines est notablement insuffisante
pour estimer Les caractéristiques du potentieL de minéralisation de L'azote dans Les soLs.
2.2.3.4. InfLuence du séchage préaLabLe des échantiLLons sur La percoLation des nitrates par CaCL2~
M
Rappelons qu'après percoLation du soL incubé par CaCL2, O,01M, puis par une solution minéraLe
sans azote, on applique une succion de (- 0,03 "'Pa) destinée à ramener Les échantilLons à La même
humidité. Nous avons dosé Les nitrates contenus dans la soLution obtenue par cette succion modérée. Les
résuLtats sont représentés sur La figure 13.
Sur échantiLlons préaLabLement sèchés à L'air, les nitrates extraits par succion sont de L'ordre
de 20 % du totaL. Ce suppLément s'atténue considérablement à partir de 4 semaines d'incubation. Ce qui
revient à dire que tout L'azote minéralisé en début d' incubation n'a pas une égale disponibiL ité. Ce
phénomène peut être considéré comme résultant d'un dépLacement de nitrates par diffusion différée au
moment de L'égaLisation du potentieL hydrique et de L'uniformisation de La concentration des solutés
dans Les pores intra-agrégats avec ceLle dans Les pores interagrégats.
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3. COMPARAISON DES METHODES RAPIDES ET CINETIQUES
Dans notre étude, les extractions de N-organique par K2S04' O,'M ou EUF et d'autre part, le
calcul de l'azote minéralisé en incubation avec ou sans lixiviation et l'estimation de NO ont seulement
portés sur deux types de sols méditerranéens (colluvial neutre et alluvial calcaire). Il est donc
impossible d'établ ir une relation entre ces mesures afin de prédire NO à partir de N-organique extrait
rapidement ou de N-minéralisé en incubation sans lixiviation. Néanmoins, la comparaison des résultats de
ces techniques reste intéressante.
3.1. Relation entre l'azote minéral isé mesuré par incubation sans lixiviation et l'azote orqanique
extrait par K2S04. O,1M et par EUF
Nous avons estimé que les quantités d'azote minéralisé (Nt) en incubation sans lixiviation
pendant 10 semaines représentent un indice significatif de la capacité minéralisatrice de l'échantillon.
Tableau XV: Comparaison des valeurs de N-organique extrait par les méthodes
rapides avec l'azote minéralisé (Nt) à 10 semaines d'incubation.
1 1 1
1 sol Iminéralisation IN-org. extrait IN-org. extrait
1 1 nette lpar K2S04' 0,1M 1 par EUF
1 1 1 1 1 1
1 1 Nt en ppm len ppm len %de Ntlen ppmlen %de Nt
1 1 1 1 1 1
1- Sol colluvial neutre 1 1 1 1 1
1 conservé (50 j à 4°C)\ 15,48 1 2,06 1 13,3 1 1,95 1 12,6
1 1 1 1 1 1
1- Sol alluvial calcairel 12,50 1 4,78 1 38 1 1,52 1 12,2
1 conservé (50 j à 4°C)1 1 1 1 1
1
Les résultats résumés au tab. (XV) montrent que:
- les quantités de N-organique extraites par EUF sont presque du même ordre de grandeur pour les deux
types de sols; alors que celles extraites par K2S04' 0,1~ sont 2 fois plus élevées pour le sol alluvial
calcaire que pour le sol colluvial neutre. Ceci est probablement dû à l'action du potassiun sur la
solubilisation de la matière organique: K+ s'échange avec Ca2+ en libérant les molécules'organiques du
type acides aminés floculées par le calciun.
On est donc amené à conclure que les quantités de N-organique extraites par K2S04' 0,1~ varient
fortement en fonction du type d'humus (mull calcique et mull neutre), alors que N-organique extrait par
EUF et la minéralisation nette (Nt) dans ces deux types de sols se classent d'une manière analogue.
3.2. Relations entre l'azote potentiellement minéralisable "NO" et l'azote organique extrait par K2~
0.1M et par EUF
L'azote organique extrait par les méthodes rapides ne présentent en valeur absolue qu'une faible
partie de NO:
- N-organique extrait par EUF constitue 2 à 2,6 % des valeurs de NO estimées, et correspond en général
aux 2/3 de l'azote minéralisé (Nt) pendant la première semaine d'incubation de ces sols (tab. XVIII. en
annexe 2),
- Le classement de NO et de N-organique extrait par K2S04' 0,1~ sont inversés pour ces deux sols.
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- N-organique extrait par K2S04' 0,1~ constitue 2 à 8 % des valeurs de NO estimées pour ces deux sols,
ce qui correspond en valeur absolue à plus de 213 de l'azote minéral isé pendant la première semaine
d'incubation de premier sol, et aux 9/10
de l'azote minéralisé pendant les deux premières semaines d'incubation de deuxième sol.
Tableau XVI: Comparaison des valeurs de N-organique extrait par les
méthodes rapides avec celles de NO.
1 1 i
1 sol lazote potentiel. IN-org. extrait IN-org. extrai t
1 Iminéralisable "No"lpar K2S04' 0, 1~ 1 par EUF
1 1 1 1 1 1
1 1 en ppm len ppm len %de Nolen ppmlen % de NO
1 1 1 1 1 1
1- Sol colluvial neutre 1 1 1 1 1
1 conservé (50 j à 4°C)1 99 1 2,06 1 2,1 1 1,95 1 2
1 1 1 1 1 1
)- Sol alluvial calcaire) 58,5 1 4,78 1 8,2 1 1,52 1 2,6
1 conservé (50 j à 4°C)1 1 1 1 1
3.3. Relation entre l'azote minéralisé en incubation sans lixiviation et l'azote potentiellement
mi néra li sabl e "NO"
Les quantités de l'azote minéralisé Nt (minéralisation nette entre la deuxième et la dixième semaine) en
incubation sans lixiviation,représentent 16 et 21,4 % des valeurs de NO estimées pour le sol colluvial
neutre et le sol alluvial calcaire respectivement (tab.XVII). La minéralisation nette (sans lixiviation)
pendant 8 semaines correspond parfaitement aux quantités de l'azote minéral isé (Nt) pendant les six
premières semaines d'incubation avec lixiviation (voir tab. XVIII. en annexe 2).
Tableau XVII: Comparaison des valeurs de l'azote minéralisé (Nt) à 10
semaines d'incubation sans lixiviation avec celles de NO.
sol azote potent ie l. minéralisation
minéral isable "NO" nette (Nt)
en ppm en ppm en %de NO
- Sol colluvial neutre
conservé (50 j à 4°C) 99 15,48 16
. Sol alluvial calcaire 58,5 12,5 21,4
conservé (50 j à 4°C)
Mais ces relations et celles développées aux deux paragraphes précédents n' impl iquent pas
forcement que la composition de l'azote organique extrait rapidement et minéralisé en incubation (sans
ou avec lixiviation) soit la même.' Par conséquent, ces tests rapides ne peuvent pas être considérés
conme des indices équivalents de l'azote organique minéral isable (minéralisation nette) ou
potentiellement minéral isable NO. Par ai lleurs et en raison du noobre l imité d'observations, ces
comparaisons des résultats ne peuvent être généralisés sans vérification à d'autres types de sol.
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Rappelons que sur un grand nombre de types de sol, Keeney et Bremner, 1966 ; Stanford et Smith,
1976, 1978, ont rapporté des fortes corrélations entre N-organique extrait rapidement par des réactifs
chimiques (eau, eau + KZS04, KMn04' O,1~ + HZS04, 1~, etc ••. ) et l'azote minéralisé (Nt) en incubation
courte ou longue et anaérobie ou aérobie, ou l'azote potentiellement minéral isable NO estimé pour ces
sols. Gianello et Bremner, 1986, 1988 ont également montré que N.-organique hydrolysable en milieu
alcalin sur des échantillons de 33 sols Brézilliens, est en forte corrélation avec l'azote minéralisé Nt
de ces sols incubés dans des conditions aérobies ou anaérobies.
Les comparaisons effectuées sur deux sols médi terranéens dont les hlmJS sont assez di fférents
nous incitent à penser que les résultats obtenus par les méthodes d'incubation avec ou sans lixiviation
ne sont pas très différents.
Par contre, l'azote organique extractible par KZS04, O,1M constitue un indice de l'azote minéralisable
qui n'est pas équivalent pour ces deux types de sols calcaires et non calcaires.
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CONCLUSIONS GENERALES ET PERSPECTIVES
Deux méthodes d'extraction rapides pour évaluer l'azote minéralisable et deux méthodes
d'incubation pour apprécier le pouvoir minéralisateur de l'azote de deux types de sol ont été mises au
point au laboratoire.
La méthode d'incubation sans lixiviation périodique de l'azote minéralisé n'a qu'un intérët
limité: mise en évidence et quantification de minéral isation dite nette ou apparente n'exprimant en
fait que la résultante de la combinaison de deux processus élémentaires non isolés et quantifiés en eux·
mêmes (minéralisation brute et réorganisation brute). Les résultats de cette méthode conservent donc un
caractère global. Ils ne permettent pas de calculer l'azote potentiellement minéralisable (NO>' Par
cont re, i l nous donnent une idée de la mi néra li sat ion apparente de l'azote lorsque l'azote mi néra l isé
n'est pas utilisé par la plante ou perdu par drainage (incubation sans lixiviation): les coefficients de
minéral isation (N-minéral isé / N-total) sont respectivement de l'ordre de 1,51 et 1.34 pour le sol
colluvial neutre et le sol alluvial calcaire.
Les quantités d'azote potentiellement minéralisable (NO)' déterminées selon la méthode de
Stanford et Smith (19n), c'est à dire avec lixiviation périodique de N-minéral isé et d'une certaine
quantité d'azote organique hydrosoluble, représentent 10 et 6 %des réserves azotées organiques totales.
En valeurs absolues, les potentiels (NO> se classent dans l'ordre décroissant: sol colluvial neutre>
sol alluvial calcaire> sol alluvial calcaire sèché à l'air: ils correspondent à des valeurs moyennes
respectives exprimées en ppm de : 99 :1: 15, 58,5 :1: 5 et 45,9 :1: 6,5. Ces valeurs sont tout à fait
plausibles en regard de celles rapportées par de nombreux auteurs.
La prise en compte de deux caratéristiques, à savoir la constante de vitesse de minéralisation
(K semaine- 1) et NO en Kg/ha permet en fonction des conditions thermique et hydrique au champ de prévoir
la fourniture de sol en azote minéral. L'exemple ci-dessous illustre cette prévision dans le cas de sol
alluvial calcaire:
Si NO mesuré est égal à 105 Kg/ha pour la couche cultivée 0-15 cm ; K = 0,041 semaine-1 ;
supposons que la teq:>érature moyenne de sol est 20·C et la teneur moyenne en eau est de 75 % de la
capacité de rétention au champ.
A 20·C, K est égal approximativement à (0,041 / 28·C)*20·C soit 0,029 par semaine- 1• La quantité de N-
fourni pendant une semaine (KNO) à la teneur optimum en eau est égale à 105 x 0,029 soit 3,08 Kg/ha. Si
la teneur en eau égale à 75 % de la capacité de rétention au champ, la quantité minéral isée est de
l'ordre de 0,75 KNO soit 2,3 Kg d'azote /ha par semaine.
Le séchage à l'air de l'échantillon de sol conduit systématiquement à une sous-estimation des
valeurs de NO' et à une surestimati on des valeurs de K. Le sol sèché à l'ai r mani feste en debut
d'incubation une extraminéral isation ou "flush". Ce phénomène propre au changement brutal de l'état
hydrique de l'échanti llon, correspondrait à une minéral isation intense et rapide d'une partie des
résidus organiques et de la biomasse microbienne décomposée au cours du séchage. Ce processus met en jeu
des quantités d'azote non négligeables, qui représentent 37 et 51 % de la quantité totale d'azote
minéralisée entre respectivement 2 et 4 semaines après le début de l'incubation.
Nos expériences nous ont amené à considérer que le sol conservé par le froid (4·C) et incubé
pendant 16 semaines conduit à l'estimation la plus fiable des valeurs NO et K (58,5 ppm et 0,041
semaine- 1).
Par ailleurs on peut préciser que pour les sols étudiés:
-la durée de l'extraminéralisation peut ëtre estimée à 3 semaines. Dans le cas où l'échantillon de sol a
été sèché à l'air, mieux vaudrait donc de retrancher l'extraminéralisation correspondant aux trois
premières semaines d'incubation, pour obtenir des valeurs de NO et K proches de celles estimées sur le
même sol conservé frais en chambre froide.
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-une durée d'incubation de seulement 8 semaines aboutit à des valeurs de NO plus faibles (21,8 et 30
ppm) et à des valeurs pour K très fortes, en particulier dans le cas d'incubation après séchage à l'air
(0,30 semaine-1). On est donc amené à conclure qu'une durée d'incubation de 8 semaines est notablement
insuffisante pour estimer les caractéristiques du potentiel de minéralisation de l'azote dans les sols.
En ce qui concerne les modalités de lessivage périodique de l'azote nitrique minéral isé en
incubation, la comparaison entre sol séché à l'air et conservé frais révèle que dans le cas de sol sec
et en début d'incubation, la percolation par CaCl2' 0,01M entraîne seulement 80 %des nitrates présents
dans le sol (extractible par percolation et par succion sous vide). Il convient donc de doser les
nitrates sur les percolats et les extraits de succion au moins pour les quatre premières semaines de
l'incubation.
Les méthodes d'extraction de l'azote par une solution de K2S04' O,UI. et par l'électro-ultra-
filtration (EUF) sont rapides et faciles à mettre en oeuvre par rapport aux méthodes d'incubation. La
méthode EUF a l'avantage que ses résultats ne sont pas influencés par le séchage à l'air des
échantillons de sols analysés. Elle a cependant un inconvénient majeur de n'extraire qu'une partie de
l'azote (N-N03, N-organique, et surtout de N-NH4) extractible par K2S04' 0,1M ou KCl, 2M. Cet
inconvénient a été expliqué par les conditions d'extraction-EUF (prise d'échantillon, porosité des
filtres, température d'extraction, etc), par les pertes d'azote à la cathode et par les difficultés du
dosage des traces dans certaines fractions.
Pour amél iorer ces conditions d'extraction par EUF et de dosage, il convient donc de procéder à des
études méthodologiques portant sur les relations entre :
- la prise d'échantillon (plus importante pour les sols pauvres en azote) et les concentrations en azote
des extraits-EUF,
- la température d'extraction et la cinétique de libération de N-NH4 et N-organique. Il est nécessaire
de travailler avec un appareil disposant d'un réglage mannuel de la température,
- la porosité des filtres, préconisée par les auteurs de la méthode EUF, est peut-être un peu faible
pour l'azote et ne permet pas de recueillir toutes les molécules de composés azotés supposés facilement
mobilisables et donc minéralisables,
- enfin il convient d'améliorer la précision du dosage de N-total hydrosoluble en adaptant les quantités
de persulfate alcalin utilisé pour l'oxydation en nitrate de N-organique et N-minéral extraits.
Au total, la méthode d'incubation sans lixiviation (minéral isation nette) est relativement
longue, mais elle peut se limiter à 10 semaines dont les deux premières ne devront pas intervenir dans
les mesures de l'azote minéralisé. Cette technique permet d'Obtenîr des indices de minéralisation nette
de l'azote organique minéral isable dans le sol lorsque les pertes d'azote minéral, prélevé par la
culture ou par drainage, sont absentes.
La méthode de Stanford et Smith (1972), présente l'avantage que la lixiviation successive de
l'azote produit silllJle l'effet de l'absorption d'azote minéral par la plante, et/ou son lessivage au
champ, mais en même temps le lessivage périodique entraîne des quantités importantes de l'azote
orqanique soluble qui aurait pu être minéralisé facilement dans une période ultérieure. Cette méthode
conduit donc à des renseignements faussés à la fois par excès et défaut sur la quantité de l'azote
potentiellement minéralisable.
En raison du nombre insuffisant de types de sol analysés et comparés, nous n'avons pu établir
des relations statistiques révélant la valeur relatives de ces indices et leur fiabi lité pour estimer
rapidement le stock d'azote du sol utilisable par la culture. D'autre part, de tels résultats devront
être val idés par une comparaison de l'azote prélevé par une plante "test" en vase de végétation. En
effet,· la corrélation des quantités d'azote du sol mobilisées par la plante et de l'azote minéralisable
évalué par différentes méthodes constitue la meilleure preuve de la valeur de ces indices ou de la
méthode d'estimation de l'azote minéralisable.
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Au-delà des résultats obtenus, les retombées de notre étude sont donc surtout d'ordre
méthodologique et relatives à la maitrise et aux conditions d'appl ications de ces techniques, en
particul ier celle de l'incubation. Néanmoins, ces méthodes ne peuvent apporter qus des indications
partielles pour résoudre les problèmes complexes qui se posent au champ, avec des plantes qui prélèvent
une partie de l'azote minéralisé, et une solution du sol qui circule dans le profil cultural, et peut
entrainer les nitrates hors du chevelu radiculaire. L'importance de ces recherches est donc capitale
pour une fertilisation raisonnée des cultures et éviter des pertes et une pollution des nappes par
l'azote des engrais minéraux, des amendements organiques et du sol. Notre contribution pour essayer de
résoudre ce grave problèmme est donc modeste et très partielle. Nous souhaitons, néanmoins, quelle soit
utile aux chercheurs et praticiens qui s'occupent de cycle de l'azote dans le sol et dans la plante.
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Méthodes employées pour les analyses de certaines caractéristiques physico-chimiques des sols:
Caractéristiques chimiques
- Qti (eau et KCl)
A l'aide d'un pH-mètre électronique, la mesure du pHeau est effectuée dans une suspension agitée de sol
frais tamisé à 2 mm (20 g de sol/50 ml eau). Ensuite, pHKCl est mesuré sur la même suspension après
avoir ajouté 3,7 g de KCl' ~.
- Azote et carbone totaux
L'azote total (N. org. + N. min.), le carbone total (C. org. + C. min) et l'hydrogène sont déterminés à
l'auto-analyseur élémentaire (CHN - LECO.600) par combustion, par voie sèche.
Principe
L'analyse s'effectue par combustion d'environ 200 mg d'échantillon de sol sec broyé finement (inférieur
à 200~), dans l'oxygène pur à 950·C. Le CO2, la vapeur d'eau, les oxydes d'azote, l'azote et les oxydes
de soufre sont les composés pouvant provenir de cette combustion. Les oxydes de soufre sont retenus par
de la chaux dans un second four de façon à éviter la formation d'acide sulfurique avec la vapeur d'eau
résultant de la combustion. Les gaz restant sont rassemblés dans un même volume et sont alors mélangés.
Une aliquote (10 cc) de ce mélange est prélevée pour l'analyse de l'azote. Cette aliquote est entrainée
par de l'hélium et traverse un train de purification constitué:
- de la tournure de cuivre portée à BOO·C pour éliminer l'oxygène et transformer les oxydes d'azote en
azote gazeux (N2);
- d'ascarite et d'anhydrone pour retenir le C02 et l'H20.
L'azote est alors dosé sur une cellule de conductibilité thermique. Le carbone et l'hydrogène sont
analysés dans des cellules infra-rouge. Cette méthode d'analyse donne le pourcentage total de carbone,
d'hydrogène et d'azote de l'échantillon. Sont pris en compte le carbone minéral des carbonates,
l'hydrogène provenant de l'humidité de l'échantillon et de l'eau d'hydratation des silicates.
La méthode de décalcarification est uti l isée pour déterminer le taux de carbonate du calcaire dans le
sol : 1 9 de sol broyé est attaqué par HCl en solution normale et en excès, la réaction suivante en
résulte:
CaCÛJ + 2HCl------> C02 + H20 + CaCl2
L'excès de HCl étant dosé par NaOH 1~, on peut en déduire le volume de HCl ayant décomposé CaC03 et par
suite la quantité de CaCÛJ.
-Carbone organique
C. org. = C. total dosé par l'analyseur élémentaire (CHN) - C-CaCÛJ déterminé par décalcarification.
Remarques:
- pour le sol colluvial (non calcaire) C. Total % (CHN) = C. org. %.
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- C. org. % de sol calcaire peut aussi être déterminé au moyen de l'autoanalyseur CHN après
décaLcarification des échantillons.
- la méthode de Walkley & Black a été utilisée pour vérifier les résultats de C. org. % obtenu par le
calcul. Le C-minéral n'est pas génant, mais la correspondance entre le C-organique et le mélange oxydant
consOlllllé n'a qu'une va Leur moyenne.
Caractéristiques physiques
Elles ont été déterminées au Laboratoire d'analyse de sol "Europe Sol" à Toulouse.
La méthode de la pipette "Robinson" a été ~loyée pour déterminer les pourcentages des
constituants granulométriques fins (argile et limon) des sols. La texture du sol colluvial est limoneuse
et celle du sol alluvial est de type limon fin (par référence au. triangle U.S.D.A.)
La méthode de centrifugation a été appliquée pour déterminer Les teneurs en eau des sols à pF
2,8. Le pF 4,2 a été mesuré à la presse à membrane. Les pourcentages d'eau retenus par le sol sont
tracés en fonction du pF et par interpolation, l'eau retenue à -0,03 MPa se trouve à 21 % pour le soL
colluvial et 26 % pour le sol aLLuvial. La teneur en eau du sol qui correspond à -0,03 MPa (0,3 bar) est
supposée optimale pour l'activité microbienne (Stanford et Epstein, 1974).
Remarque:
pF 2,8 correspond à 0,6 bar qui correspond à -0,06 MPa
pF 4,2 correspond à 16 bar qui correspond à -1,6 MPa
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Annexe 2
Tableau VI: Comparaison des quantités d'azote extractible par EUF et K2S04' 0,1~.
i i i i 1
Itype 1 N-N03 en ppm IN-org.ex. en ppm IN-org.ex./N-tot·1
1 de 1 i i 1 i i 1 i
Isol IEUF IK2S041EUF IEUF \K2S04IEUF IEUF IK2S04
1 10,1~ 1---- %1 10,1~ 1---- %1--- %1----- %
1 1 IK2S041 1 IK2S04IN-totIN-tot1
1 1 1 1 1 1 1 1
Il.sol 1 1 1 1 1 1 1
1co IIuv. 1 1 1 1 1 1 1 1
I-frais 17,4 18,67 1 85*1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
I-sèché àI10,9110,191 107*11,92\ 3,561 54*10,191 0 ,35
1 l'ai r 1 1 1 1 1 1 1 1
1(50 j) 1 1 1 1 1 1 1 1
\-conser-\7,33\11,631 63**\1,951 2,061 95NSI 0,191 0,2
1vé (50 j 1 1 1 1 1 1 1 1
1à 4·C) 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
III. sol 1 1 1 1 \ 1 1 1
lalluviaL! 1 1 1 1 1 1 1
1- f ra is 113, 1116, 23 1 81 ** 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
I-sèché à 115 ,2115 ,03\ 101NS10,961 6,241 15** 1 0,1 1 0,7
1 l'air 1 1 1 1 1 1 1 1
1(50 j) 1 1 1 1 1 1 1 1
l-conser-113,6114,241 95,5*11,521 4,781 32**1 0,161 0,52
1vé (50 j 1 1 1 1 1 1 \ 1
1à 4 ·C) 1 1 1 1 \ 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
IlIl.sol 10,7311,081 68**\20,7129,3 1 71**\ 0,8 1 1,1
1brun "1 N- NH4...:e::.!.:n~ppm;:t::::..---,. _
lacide 1132 124,131 54**1
Isèché 1 1314 1 1
1 1 1 1 1
1: N-total mesuré par l'analyseur élémentaire CHN
2: NH4 extrait par EUF.
3: NH4 extrait par K2S04, 0,1~
4: NH4 extrait par KCl, 2~.
NS: l'écart entre la valeur et 100 %est non significatif.
*. l'écart entre la valeur et 100% est significatif à 95 %de probabilité.
**: l'écart entre la valeur et 100% est significatif à 99 %de probabilité.
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Tableau XVIII: Mesures moyennes de l'azote minéral (sous forme de N-NOJ exprimé en ppm) initial (no) et
minéralisé (Nt) à différentes périodes (en semaines) d'incubation.
1 ( i i , 1
1 1 1durée lazotel azote minéralisé t en semaines 1
Isol et date de 1 pré-trait. Id' incub.1 init-I i 1 1 i 1
/prélèvement 1 1semai nes1 ial 1 1 2 1 4 1 6 8 10 1 12 1 16 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
I-sol colluvial Iconservé 1 16 110,001 2,801 4,001 5,501 4,70 4,601 4,101 4,701 8,901
neutre; 23 jan.150 jours à 1 ItO ItO,10ltO,85ItO,4oltO,21 tO,06ItO,50ItO,59It1,301
14°C 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
-sol alluvial 1conservé 1 16 116,601 2,501 2,601 4,101 3,30 3,401 3,401 3,601 5, 171
calcaire (A); 150 jours à 1 ItO,17ItO,32ItO,36ItO,42ItO,31ItO,15ItO,35ItO,85ItO,061
23 jan. /4°C 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
1conservé 1 8 113 ,1 71 1 7, 07 1 3,90 1 2, 90 1 3, 18 1 1 1 1
1107 jours à ItO, 15 1 ItO,47ItO,31ItO,40ItO,231 1 1 1
14°C 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
Isèché à 8 112, 70 1 114,101 6,901 3,401 3,67 1 1 1 1
Il'ai r ItO,451 ItO,27ItO, 131tO, 121tO,601 1 1 1
1107 jours 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 J J 1 J
-sol alluvial Isèché à 16 110,90110,671 6,071 6,401 5,101 4,101 3,401 3,901 6, 20 1
Icalcaire (B) Il'ai r ItO, 12Ito,85Ito,32ItO,20ItO, 171to, 121tO, 15ItO,70ltO, 101
1 170 jours 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 ! 1 , ! 1 1 ! ! ! ! 1
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Annexe 3
Photo 1: Appareil de L'éLectro·uLtra-filtration de type "VOGEL"
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Photo 2: Di positif d'expérience d'incubation inspiré de la technique utilisée par Drouineau et Lefèvre,
1949
Photo 3: Dispositif d'expérience d'incubation selon la méthode de Stanford et Smith, 1972
(lixiviation de l'azote minéralisé)
